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j) Verfahren zur Herstellung eines nichtionisohen Wasch-{Reinigungs-)mittel-Granulats 

h Das Verfahren zur Herstellung eines niehtionisehen 
Wasch-(Relnieunfl8-)mittel-Granulat8 umfaSt die folgenden 
Schritte: 

(I) Varmischen der folgenden Komponenten (I) bis (iii): 
(i) ein nichtionisches Tensid und/odar eine wa&rige Losung 
eines niehtionisehen Tensids; (ii) eine Saurevorstufe eines 
anionischen Tensids, das zu einer LamellBnoriBntierung 
fahig ist; (iii) ain Alkali-Builder und/oder ein alkalischer, 
poroser, Ol-absorbierender Tragerstoff, 

um ein Gemisch der Wasch-{Raini0gngs-) mittel-Ausgangs- 
matarialian zu erhalten, das das niohtionische Tensid ais 
Haupttensid-Komponente anthait; und 

(II) Efwarmen des in Schritt (I) erhaltenen Gemisches in 
einem ROhrmisoher mindestens bis zu einer Temperatur, die 
geeignat ist, die Saurevorstufe des anionischen Tensids zu 
neutralisieren, und Granulieren wahrend dor ROhrmisoher 
zur Erhohung der Schuttdichte taumait, wobei ein nichtioni- 
sches Wasch-(Reinigungs-)mittel-Granulat mit einer Schutt- 
dichte von 0,6 bis 1,2 g/ml erhalten wird. 



Die folgenden Angaben sind dan vom Anmaldar eingereichten Unteriagen entnommen 
BUNiSESDRUCKEREI 12,95 E080B7/703 
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Beschreibung 



FACHGEBIET DER ERFINDUNG 



nip v«rlieoende Erfindune bezieht sich auf eih Veffahren zur Hersteliung eines Tiichdonischen WasGh^Reini- 
ponente enthali und das eine geringc Zusammensetzungsbeschrankung hat. 

nete Fluiditatseigenschaften des Pulvers aufweist und kein Zusamnienbacken und kemc Exsudation zeigt 



DISKUSSION DES STANDES DERTECHNIK 



Ms Verfahren zur HersteUung einer puJverigeti Wasch-(Reinigungs- mittel-Zusammensetzung. die emiucht- 
i^nUchM TeS Sust eTverfahren zur HersteUung emer k6migen Waschmittelzusammensetzung vorge- 
" worii^^^ dchtionischen Tenrids in einer Wasch-(Reinigtmgs-)nut- 

tmd dem hohen Energieverbrauch bei diesem Verfahren wird das mchdonische ^.^.'^''^.''.^^^^J^i^^i'^J"^^ 
TVock^en zersetzt. w^urch leicht Probleme durch Bildung von verunremigenden Matcnalicn auhre ten undder 
«, GThaU an Sionischem Tensid vermindert wird und eine Versohlechterung der ^^^^f'^^S^'^f'^^?" ^J^^ 
Z,?L5sung dfeser Probleme wurden die Arten und Mcngen der "ichtiomschen Tens.de emgescl^^ 
S!e OKenlegungsschrift Nr. 61-85499) oder es ^ Waschleistungrfahigkeit 

^t»e»XS"rS^^^^^ 

- :ris2Srdr:'rjs^^^^ 

Swer al" Builderbasis verwendet wird. ist die Haupt-Builderbasis lediglich auf die "^'^^^"""Sf 

eer Tenside beschrankt, so daS keine Phosphor%eien Tenside hergesteUt werden konnen. Das Verfaten zur 

HerJSg der BuiKBasisperlen, ^ 

'^'dS g^SSTaS^^^^^^^ Nr. 61-21997 offenbart em Verfahren zur ^-^^^^ 

Her^elung eines Tensidgranulats. das die Schritte eines Hydi^tisierens und Arfeuchten e^^^ waschaktiven 
sSes unter Verwendung einer Agglomerationsvorrichtung, Ruhren des angef cuchteten waschaktiven S^M m 
Sm SS vLcUosseLn Behllter, Impragnieren mit einem nichtionisclien "^'^ 
« Trocknen des ganzen unter Erhalt eines Tensidgranulats, das selbst bei emer Langzeitlagerui^ fr« von Zusam- 
menSen btfumfaBt Da in diesem Verfahren die Agglomerate des hydratisierten und angefeuchteten wasch- 
STtS SLes mit einem Tensid impragniert werden. ist aUerdings ein TrocknungsprozeB ub i^cUtJ .m d« 
Siiulieren erf orderUch. wodurch das Verfahren komphziert Der Anted des n.^^^ 

SdeXammensetzung gemischt wird. hSngt stark von den Eigenschaften der ^SS^'^'P^^ZJ^S^^^^ 
«, Weim derAntea des nichtionischen Tensids erhdht wird. haben die,herausteUenden »88jomenerten K5r^ 
ilhe Ol-absorbierende Eigenschaften. was die Menge an wasserfreiem Waschnutteltensidsalz, die m der Zusam- 
iei^eti^reStS 

seteung der Waschnuttelkomer ist groB. ZusatzUch wird der HerstellungsprozeB durch Hydratationsbeduigtm- 
'^Dl^SS^riSS^ ein Verfahren zur HersteEung eines Wasch- 

(^K^^S^^tSSrSS^ZW Fluiditatseigenschaften^^gute Loslichkeit und DUpe^e'^"; 
S wobei das Verfahren die Schritte der BUdung von Zeohth-Agglomeraten, d e ^men ZeohAen. em^ 
?Sotf mid ein wasserhaltiges Bindemittel enthalten, unter Verwendung AggtoXt^?^^ 
tml und auBerdem die Bildung von Wasch-(Reinigungs-)mittel-Aggfomeraten. die °J '^f .^S^fggto- 
rnt^^tetmdTensidhaltige Wasch-(Reinigungs-)mitte!-Komponentcnenthalten, sowic Trocknen des Wasch-{Rei- 
"^Sss^St^S^oIl^^M Um Uch-{Reinig,Lgs-)nuttel-Agglon,erate za en^^^en ^e 
SSniigsschritt! ailerdings mindestens funf Schritte, was das gesamte Verfahren z.emhch komgmert^^ 

Sdem wesentiich ist. Agglomerate zu bUden, die ZeoUth ^ ^XP^<^'^^f^^^^'^^ 
die Probleme, daB die Einschrankung bei der Zusammensetzung des Wasch-(Remigungs-)nuttcl-GranuIats groB 

^ ^\te: iananische Patentoffenlegungsschrift Nr. 62-263299 offenbart ein Verfahren zur HersteUung einer granu- 
oSen Tensids und eU Builders unter Bildung eines festen Tensicb mid 

Sen Wasch-(Reinigungs.)nuttels umfaBt Ailerdings ist es in diesem Verfahren '''^^"'^•^^^^^''^^^ 
«, wichKReiniings-)mitIel-G^^ mit guten Huiditatseigenschaften zu ^J^'^f^^f^^^^'^^ 
unSlSKTefner Partikel produziert AuBerdem mufl die Gesamtmenge an Zeo ith "^^dl^'*^^*"" ^amum- 
to de'n Bereich zwischen 50 und 80 Gew.-Teile fallen, wodurch die B«'=='=h^nkung m der Z^ens^^ 
z^B zum Mischen ebes nichtionuichen Wasch-{Reinigungs-)mittel-Granulats groB wird. ^^j^^^er toaiB o^^ 
b^ Spanische Patentoffenlegungsschrift Nr. 61-89300 em Verfahren zur Hmtellung ernes G«»"latP«- 
« EeTdi Sionisches Tensid entMlVwobei das Verfahren die Schritte des Vem^chem eines wa«^^^^ 
Chen kBrrigen Pulvers und saiciumdioxid-Pulvers, VersprOhen ernes •"'=htiomschen Temi. J auf das obeng^ 
naratrOeLisch und Zusetzen eines ZeoUths oder Calciumcarbonat-Pidver zu dem « "J^f^^J^g^* 
Sbi Da das Pulver in diesem Verfahren unter Verwendung eines Granulators mit drehbarer Trommel 
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gemischt und granuliert wird, ist cs allerdings unmoglich. ein granulienes Produkt, das ein nichtionisches Tensid 
enthalt,mithoherSchQttdichtezuerhalten. . „ ^ . • r, „ 

Auch die japanische Offenlegungsschrift Nr. 5-2092O0 offenbart em Verfahren zur HersteUung ernes granu- 
lierten Produktes, das ein nichtionisches Tensid enthaJt, wobei das Verfahren die Schritte RQfaren und Mischen 
eines Gemisches aus Wasch<Reiiiigungs-)mitteI-AusgangsmateriaIien, die ein nichtionisches Tensid als Haupt- s 
Tensid-Komponente enthalten. in einem Riihrmischer, welcher eine Riihrwerkswelle entlang der Mittellime des 
Innenteils, Rilhrblatter entlang der ROhrwelle angeordnet sowie einen Zwischenraum, der beim Rotieren der 
ROhrblatter zwischen den Ruhrblattem und einer Wand des Riihrmischers gebildet wird, umfaBt, um dadurch 
eine Schicht aus Wasch-{Reinigungs-)mittel-Ausgangsraaterialien, die an der Wand des Ruhnnischers haftet, 2u 
bilden- und Granulieren des erhaltenen Gemisches unter Erhohung der Schuttdichte der Wasch-(Reinigungs- lo 
)mittel-Ausgangsmaterialien durch die Rflhrbiitter urafaBt Da das nichtionische Tensid durch die Kapillarlorafte 
Oder die Oberflachenadsorption der pulvrigen Ausgangsmaterialien getragen wird, ist die tragende Kraft 
schwach, so dafl keine ausreichende Haftung des Pulvers, das das nichtionische Tensid entiialt, an der Vorrich- 
tung beim Fordem erreicht werden kann, Oder daB keine ausreichende Hemmung der Exsudation beim Verpak- 
ken des Pulvers in Papierbehalter erreicht werden kann. Femer offenbart die japanische Offenlegungsschrift Nr. is 
4-227700 ein pulverformiges Wascfa-{Reinigungs-)mitteI, das durch Versprufaen eines nichtionischen Tensids auf 
sprOhgctrocknete Partikel, die ein anionisches Tensid und eine Seife enthalten, hergestellt wird. AUerdings kann 
in diesem Verfahren das nichtionische Tensid nicht in groBer Menge zugemlscht werden, so daB unerwflnsditer- 
weise leicht eine Exsudation auftritt . 

Darflber hinaus offenbart die japanische Patentschrift Nr. 52-30962 ein Verfahren zur HersteUung ernes 20 
pulvrigen schweren Wasch-(Reinigungs-)mittels, das die Schritte des Neutralisierens einer Fettsaure oder einer 
Fettsaure, die ein nichtionisches Tensid enthSlt, mit hydratisiertem pulverformigen Natriumcarbonat, das einen 
Wassergehalt von ttber 20% hat, in einem Temperaturbereich zwischen einer Temperatur von nicht unter dem 
Schmebspunkt der FettsSure bis lOO'C Da das nichtionische Tensid nicht in groBer Menge enthalten ist, kann 
allerdings kein Wasch-(Reinigungs-)raittel-GranuIat hergestellt werden, das ein nichtionisches Tensid als Haupt- 25 
Tensid-Komponente enthalt Demnach kann nach diesem Verfahren kein Wasch-(Reinigungs-)mittel-Granullit 
mit hoher Schiittdichte erhalten werden. Da darilber hinaus keine Builder^Komponenten zugemischt werden, 
wird die BeschrSnkung in der Zusammensetzung des Wascb-(Reinigungs-)mittels groB. 

Die japanische Offenlegungsschrift Nr. 6-507197 offenbart, daB mindestens erne der Komponenten: Polyethy- 
lenglykole, Copolymere aus MaJcinsSureanhydrid und Ethylen, nichtionische Tenside, Glycerinether und Fett- 30 
sauren in Bindemitteln fiir Granulatzusammensetzungen verwendet werden konnen. Allerdings offenbart die 
LiteratursteUe in einfacher Weise, da& jede der obigen Komponenten fur die Granulatzusanunensetzung ver- 
wendet werden kann, und es wird in der Lehre dariifaer geschwiegen, daB ein Alkalisierungsraittel, eine Fettsaure 
(eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids, das zu emer Lamellenorientierung fahig ist) und ein nichtioni- 
sches Tensid in Rombination verwendet werden. Auch die Bildung eines gelierten (festen) Produktes mit dem 35 
nichtionischen Tensid und die dadurch erzielten Wirkungen werden weder nahe gelegt noch gelehrt 

Dementsprechend besteht eine Aufgabe der vorliegenden Erflndung in der Bereitstellung eines Verfahrens 
zur HersteUung eines nichtionischen Wasch-{Reinigungs-)mittel-Granulats, das ein nichtionisches Tensid als 
Hauptteasidkompohente entiialt, und das eine hohe SchQttdichte hat und femer ausgezeichnete Pulver-Fluiditat 
aufweist und kein Zusammenbackeri zeigt Als Resultat uitensiver Untersuchungen stellten die Erfinder der 40 
vorliegenden Erfindung fest, daB nichtionisches Wasch-(Reinigungs-)raitteI-Granulat durch die Schritte des 
Vermisohens eines nichtionischen Tensids imd/oder einer wSBrigen Losung eines nichtionischen Tensids, sowie 
einer SSurevorstufe eines anionischen Tensids, das zu einer Lamellenorientierung fahig ist, eines Alkali-Builders 
und eines alkalischen, porosen, Ol-absorbierenden Tragerstoffes, der als Alkalisienmgsmittel zur Neutralisie- 
rung der obigen Saurevorstufe verwendet wird, wodurch ein koaguliertes (geliertes) Produkt, das ein nichtioni- 45 
sches Tensid enthalt, gebildet wird; und Granulieren unter Verwendung des obigen koagulierten (gelatierten) 
Produktes als Bindemittel in emem RuhrTnischer, wobei das Gemisch der Wasch-{Remigungs-)mittel-Ausgangs- 
materialien zur Erhohung der Schuttdidite getaumelt wird, hergestellt werden kann. Auf der Basis dieser 
Feststellung wurde die vorliegende Erfindung voUendeL 

Der Kern der vorliegenden Erfindung ist wiefolgt: » 

(1) Verfahren zur HersteUung eines nichtionischen Wasch-(Reinigungs-)mittel-GranuIats, das die folgenden 
Schritte tunfaBt: 

(I) Vermischen der folgenden Komponenten (i) bis (iii): 

(i) ein nichtionisches Tensid und/oder eine waBrige LOsung eines nichtionischen Tensids; 55 

(ii) eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids, das zu emer Lamellenorientierung f3hig ist; 

(iii) ein Alkali-Builder und/oder ein alkalischer, porSser, Ol-absorbierender TrSgerstoff, 

um ein Gemisch der Wasch-{Reinjgungs-)mittel-Ausgangsmaterialien, die das nichtionische Tennd als 
Haupttensidkomponente enthalten, zu erhalten; und 

(II) Erwarmen des in Schritt (I) erhaltenen Gemisches mindestens zu einer Temperatur, die geeignet ist, die 60 
Saurevorstufe des anionischen Tensids zu neutralisieren, in einem Ruhrmischer, und Granulieren, wobei der 
ROhrmischer taumelt, um dadurch die Schuttdichte zu erhShen, wobei ein nichtionisches Wasch-<Reini- 
gungs-)nuttel-GranuIat mit einer Schuttdichte von 0,6 bis 1,2 g/ml erhalten wird; 

(2) das in (1) oben beschriebene Verfahren, in dem das nichtionische Tensid ein Polyoxyethyienalkylether ist, 65 
welcher ein Ethylenoxid-Addukt mit einem linearen oder verzweigten, primiren oder sekundSren Alkohol, der 

10 bis 20 Kohlenstoffatome hat, ist, wobei das Addukt Ethylenoxid mit einer durchscfanittlichen Molzahl von 5 bis 
tSenthiit; 

3 
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(3) das in (1) oben beschriebene Verfahren, in dem die waBrige Losung '^^^/^'^"flSiS 

dukt eii>em linearen oder verzweigten, primaren oder sekundaren ^^^^^ 
hat, ist. wobei das Addukt Ethylenoxid mit einer durchschnittl.chen Molzahl von 5 bis 15 enthalt unO wooci 
i: WassereeiialtderwaBrigenl^sungdeswchtionischenTensidsmchtmehraJslSGew^^^ , f j„ 

' a) dSv%%eStdnJ6^r AbsStze (1) bis (3) oben bescSneben 1st. in dem die SSurevorstufe^^ 
Jonis^hen tSSs SiXr LameUenorien^rung fahig ist. aus der aus gesSttigten oder ungesa tigten 

ten Fettsauren mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomeu und Polyo'O^e^hyleEalkyletherschW^^^ 
,0 mente 1 0 bis 22 Kohlenstoffatome haben imd deren Ethylenoxid-Elemente eme durchschiuttliche Molzahl von 

dei ldoXherTeSii d^zu eLrVameUenori fahig ist. 5 bis lOOGew.-TeJe. bezogen_auf 

m GerTeile der Menge des nichtiouischen Tensids und/oder der wiBrigen Uisung des mchtiomschen Ten- 

" "tfiS oben beschriebene Verfahren, in dem der Alkali-Builder aus der aus orgaiuschen oder anorgani- 

licSSrSpoK^crJlK von Copolymeren aus Aciylsaure und MaleinsSure md Polyglyoxylate^^ 
(8) Sin (1) oben beschriebene Verfahren. in dem der alkalische. porOse, Ol-absorb.ercnde Tragerstoff die 
25 folgendenEigenschaftenhat: 

(a) al$ waBrige oder dispergierte LSsung mit eincr Konzentration von 1 g/l bei 20'C einen pH von nicht 
5)SflSlSiporen-Kapazitat.gemessenmiteinemQuecksilber-Poro^^^^ 
30 c) erne spezitische OberflSche gemaB dem BET-Verfahren von 20 b.s 700 

(d)eine 6l-absorbierendeKapazitat gemaB JISK5101 vonrachtweniger als 100 ml/lOOg, 

wobei der alkalische, por6se. Ol-absorbierende Tragerstoff eme durehschnittUche PartikelgrBBe oder cine 
durchschnittUche primare PartikclgrSBe von nichtmehr als 10 tira hat; >», . " . • ,^ T^„„,,»„ff 

35 (9) das in (8) oben beschriebene Verfahren. in dem der alkaKsche. por5se, ^^'''^^P'^'^f^^J'^P^l^^' 
einer oder mehreren Vcrbindungen bestcht, die aus der aus amorphen Alummosdicaten und Calnumsihcaten 
Shenden SuTpe ausgewahlf sind und die eine durchschnittUche primare PartikelgroBe von mcht mehr ak 

^°riS dSbb) oben beschriebene Verfahren, bei dem der alkalische. porose Ol-absorbierende T^genrtoffein 
Joshes >dmSmcat fet das einen Wassergehalt von 15 bis 30 Gew.-% hat, eine durcfascfamtthche pnmare 
?SelJaB^ Smdlr ds 0,1 und eiSe durchschnittUche PartikelgroBe seiner Agglomerate von mcht 

"^ttflL^rivl^tnLdbnehen^ Verfahren. bei dem Schritt (I) durphgefiSut ^d. mdem eme gemischte 
USsuJe d e di^ch Mischen des nichtionischen Tensids und/oder der wSBrigen LSsmig des mchtonischen Tensids 
„ n^tT^ Sevors^e des anionischen Tensids, das zu einer Lamellenorientierung fShig is^ erhalten wird. 
vemendeS!S?LSieBe^ Schritt (11) durchgefflhrt wird. indem auf eine Temperatur mcht unter emcm 

TinJd ^^i/od^ die waBrige Losung des nichtionischen Tensids ?°^«/^Saurevorstufe des amom«:hen 
^ TeSs.^s zu einer Lamellenorientierung fahig ist, ohne vorhenges Vermischen ^"f 
^ aSeBend Schritt{II) aurchgefuhrt wird. indcm auf cine Temperatur mcht unter dem hfichsten Schmelzpunkt 

netePartikeldesselben in irgendeinerStufe in Schritt(I)zugesetzt warden; ^„,„i«.k«, 
« (14) d^ in (13) oben beschriebene Verfahren, in dem der saure oder neufrale Bmlder aus der aus orS'»?'^h« 
" Oder inSanischen Buildem, die. wenn sie als waBrige L6sung oder dispergierte L5sm« hergesteUt «n4 m emer , 

Ko^^nttS von 1 g/l bei 20-C euien pH von weniger als 8 haben, b«tehenden Gnippe aussewShlt ist; 
(?5) das in (14) oben beschriebene Verfahren, in dem der neutrale oder saure Budder aus emer oder meh^ren 

VerbSWn beste^^^ die aus der aus Natriumsulfat, Zitronensaure, Polyacrylsauren, partiell neutrahsierten 
^ pSSK Copolymeren aus Acrylsaure und Maleinsaurc. und partiell neutrahsierten Copolymeren aus 

AcrylsaureundMaleinsaurebestehendenGrappeausBewahlt(ist)smd; ... t, ^-i. i -J 

(76) das in (13) oben beschriebene Verfahren. in dem die sprflhgetrockneten Partikcl Partkel J* f"^ 

SprSt?oSn einer waBrigen Aufschiammung, die ein oder mehrere organische oder anorgamsche Bmlder 

'''ml VaSl^lSn beschriebene Verfahren, in dem die sprOhgetrockneten Partikel Partikel dnd. die durch 
^ ^i^troetailnE einer Aufschiammung. welche eine oder mehrere Verbindungen, ausgewShlt aus der aus 
StonSeatetSSSen i^^^^ Citr aten, Natriumsulfat. Sulfiten. Polyacrylaten, Satoen von Copoly- 

meren aTA^S^Se und anionischen Tensiden. nichtionischen Tensiden und 
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nuoreszierenden Faxbstoffen bestehenden Gnippe, enthalt, erhalten werden; ... 

(18) das in (1) Oder (13) beschriebene Verfahren, in dem die Menge der WaschKRe.mEungs-)mttel-A^^^ 
materiSei^ die in Schrirt (I) verwendet werden. aus den folgenden Zusammensetzungen (a) oder (b) ausgewShlt 
wird: 

(a) insgesamt 10 bis 60 Gew.-TeUe der fdlgenden Komponenten: mchtionisches ^^nsif und/oder -wa^^^^ 
Ss^l des nichtionischeB Tensids. and Saurevorstufe des anionischen Temids, das erne If^enenonen- 
tieJJJg fahig ist; 40 bis 90Gew.-Tei!e Alkali-Builder und/oder alkalischer, poroser. Ol-absorbierender 
Tragerstoff: undo bis lOGew.-Te'ileneutraler Oder saurer Builder; „.^o^„^ 

(b) Lgesamt 10 bis 60 Gew.-Teile der folgenden Kotnponentem mchdonisciies Tensid ""f fder wifln^^^^ 
Lasung des nichtionischen Tensids. und Saurevorstufe des aniomschen Tens.ds, das zu emer LameBenonen- 
tierunl fahig ist; 10 bis SOGew.-TeDe Alkali-Builder und/oder alkalischer poroser Ol-absorbierender 
Smoff! 0 bis 10 Gew.-TeUe neutraler oder saurer Builder; und 10 bis 80 Gew.-Tede spruhgetrocknete 
Partikel; 

(\9) das in ft), (10 Oder (12) oben beschriebene Verfahren. bei dem Schritt (II) unter Verwendung em« 
RfifsfhlJs, d r nit einer uliantelung ausgestattet ist. welche dazu geeignet ist. warmes Wasser durchft^ 
Bets lasserjwobei die Temperatur des warmen Wassers. das in der Ummantelung fUeBt. auf eme Temperatur 
eineesteUt ist, die hoher ist als (A) oder (B), die unten definiert werden, durchgefOhrt wird: 

(A) em Schmelzpunkt der folgenden gemischten L5sung fur den Fall daB Schntt (I) unter VerwenduBg emer 
gem^sSen Ksung ausgefiihrt Wird. welche durch Vermischen des nichtionischen Tensids und/oder der waBn- 
SrSsung^ nichrionischea Tensids mit der SSurevorstufe des anionischen Tens.ds, das zu emer Lamellen- 

iBfeTlcSl'^^^^^^^^ Verbindun.. die den h5chsten ScWlzpimkt ^ter den folgende^ 

Koraponenten hat, in dem Fall, wo Schritt (I) durch Zugabe des nichtionischen Tensids und^odw der ^f r^"^ 
SsuSg des nichtionischen Tensids und der §|Fevorstufe des anionischen Tensids. das zu emer Lamellenonen- 
tieruHE fahig ist, ohnevorheriges Vermischen ausgefiihrt wird; c u -^ nn 

(zS das b (19) oben beschriebene Verfahren, in dem der GranuUerungsprozeB von Schntt (^0 m emem 
RSnkcher. der eine Ruhrwerkswelle entlang emer Mittellinie des horizontalen Zylmders und Rflhrblatter. die 
anderRuhrwerkswelleangeordnetsind,umfaBt.durchgefiihrtwird; 

(21) das in (20) oben beschriebene Verfahren, in dem der GranulienmgsprozeB "^^r den Betogungen e^^^^ 
Froude ZaW von 1 bis 4, bezogen auf die Rotation der Rflhrblatter, die in dem m Sohntt (II) emgesetzten 

^'^2)^l?i^S^ 

%')l?in1f)SetSEet^^^^ 

"^mfdas Verfahreadas in einemder Abschnitte (l)bis (23) oben beschrieben ist. und das f emer emVerrai^ 
des giSierten Produktes. das in Schritt (II) erhalten wird mit feinem Pulver umfaflt. urn dadurch Obcrflachen 

grSBe von St uber 1 0 urn aufweist. und in dem die Menge des verwendeten feinenTulvers 0.5 bis 20 Gew.-Tei- 
le bezoEenauf lOOGew.-'TeilegranuliertesProdukt.ist; « j.. j „ 

'(26) dis in ?25) oben beschriebene Verfahren, in dem das feme Pulver aus einer of "''y-"^? ^^^^^^^ 
BUsSwahlt aus der aus kristallinen oder amorphen Aluminosilicaten und Calciumsihcaten bestehenden Gruppe, 

''?27?d8s in (1) oben beschriebene Verfahren, in dem das erhaltliche nichtionische Wasoh-{Reinigungs-)mittel- 
Granulat eine durchschnittUchePartikelgrdBe von 250 bis 800 nm hat; . „, u fr, ■ ■ i 

m) L in (1) oben beschriebene Verfahren, in dem das erhaltUche ^<'^^°!J^^S,y^}'''^<^^^^^J^^l: 
cJandS emJ Fluiditat mit einer FlieBzeit yon nicht mehr als 10 s hat, wobe. ^'''P'if^^'^^^'^^'iii'^ 
^ Herabtropfen von 100 ml Pulver aus einem Tricbter. der bei der Messung der Schuttdichte gemaB JIS K 

''tU'Zl^'S^n?^^^ in dem das erhildiche nichtionische Wasch^Re^^^^^ 

Granulat ein Zusammenbacken mit einer Siebperraeabilitat von mchtwemger als 90% aufweist 

DETAILUERTE BESCHREIBUNG DER ERFINDUNG 

Die vorlleeendeErfindunE wird nun unten detailliertbeschrieben, . ,„ , j ,. . 

dLs vSm zur Herstluung eines nichtionischen Wasch-(Reinigungs-)mittel-Granulats der vorUegenden 
ErfindungurafaBt den Schritt (I) und den Schritt (II), die jeweiis unten detaiUiert eriautert werden. 

SCHRnT(I) 

In dem Verfahren der vorUegenden Erfindung umfaBt Schritt (I) ein Vermischen der folgenden Komponenten 
(i)bis(iH): 

(i) ein nichtionisches Tensid und/oder eine waBrige LSsuiig eines 5^ 

(ii) eine saurevorstufe ernes anionischen Tensids, das zu emer Lamellenonentierungahig 1st 
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Obgieich die nichtionischen Tenside. die in dcr vorlicgtnden Erfindiuig vemendbar smd, dcht besonders 
limitiert sind, werden jene, die bei 40° C nossig oder pastenformig voriiegen und die euien HLB im Bereich von 
90 bis 160 haben, wegen iiirer ausgezeichneten Fleckenentfernungseigenschaften, Sch3umeigenschaften und 
SchaumbrechungseiBenschaften bevorzugt verwendet Der hier zitierte HLB ist in der iinten angegebenen 
5 yteratufstelle definiert Der HLB wird spezieU von W. C Griffin in Kirk^thmer Encyclop^a of Chenuca] 
Technology, dritte Ausgabe (M. Grayson ed.), Band 8, Seiten 900 bis 930, veroffentlicht von Weily Intersaence, 
New York 1979, definiert . , , 

Beispieie fur die nichtionischen Tenside, die als Haupt-Tensid-Komponente eingesetzt werden, umfassen 
Polyoxyethylenalkylether und Polyoxyethylenalkylphenylether wobei PoIyoxyeAylendlqletheri die Ethylen- 
,0 oxid-Addukte mit einem linearen oder verzweigten. primaren oder sekimdaren Alkohol, der 10 bis 20 KoMen- 
stoffatome, vorzugsweise 10 bis 15 KoUenstoffatome, bevorzugter 12 bis 14 Kohlenstoffatome hat, smd, welche 
Ethylenoxid mit einer durchschnittlichen Mobsahl von 5 bis 15, bevorzugter 6 bis 12, noch bevorzugter 6 bis 10 
enthaltcn, bevorzugt werden. Die obigen Polyoxyethylenalkylether cnthalten im aUgemeinen noch cine groBe 
Menge an Ethyleiioxid-Addukten mit einer geringen Ethylenoxid-Mohahl, wobei Ethjdenoxid-Addukte, die erne 
IS Molzahl filr Ethylenoxid von 0 bis S haben, in einer Menge von nicht mehr als 35 Gev.-%, vorzugsweise mdit 
mehr als 25 Gew.-% bevorzugt werden. AuBer den oben erwahnten kdnnen Polyoxyethyien-Sorbrtan-Fett- 
saureester.Polyoxyethylen-Sorbit-Fettsaureester.Polyoxyethylen-Glykol-Fettsaureester.Polyoxyethylen-Poly- 
oxypropylen-Alkylether. Polyoxyethylen-Castor5Ie, Polyoxyethylen-gehartete CastorOIe, Polyoxyethyien-Alky- 
lamine, Glycerin-Fettsaureester, hohere Fettsaurc-AIkanoI-Amide, Alkylglycoside und Alkyiammoxide m geeig- 
20 neten Mengenzugesetzt warden. . „. . ^ . j i- i- 

Die nichtionischen Tenside, die bei Umgebungstemperatur m flussigem Zustand vorUegen, konnen ohne 
weitere Behandlung zugemischt warden, oder sie kSnnen als waBrige Losung, namlich ais wiBnge LOsung eines 
nichtionischen Tensid zugemischt werdea AuBerdem kSnnen sowohl das nichtionische Tensid als auch die 
waBrige Losung des nichtionischen Tensids der Wasch-(Reinigungs-)raittel-Zusammensetzung zugemischt wer- 
as den. Bei Verwendung des nichtionischen Tensids in Form einer waBrigen Losung des nichtionischen Tensids 
lauft die Neutralisienmgsreaktion des Alkali-Builders und/oder 4«^, alkalischen, porSsen, Ol-absorbierenden 
TrSgerstof fs mit der SSurevorstufe des anionischen Tensids, das zu einer Lamellenorientierung f Shig ist, eff Ativ 
ab. Die nichtionischen Tenside, die bei der HerstcUung einer wSBrigen Ldsung derselben verwendet werden, 
kSnnen die selben Materialien sein, die oben erwihnt wurden. Unter den waBrigen LSsung ernes nichtionischen 
30 Tensids werden insbesondere waBrige LSsungcn von Polyoxyethylenalkylethem bevorzugt, wobei die Polyoxy- 
ethylenalkylether Ethylenoxid-Addukte mit einem linearen oder verzweigten, primaren oder sekundSren AUco- 
hol, der 10 bis 20 Kohlenstoffatome, vorzugsweisc 10 bis 15 Kohlenstoffatome, bevorzugter 12 bis 14 Kohlen- 
stoffatome hat, sind und die Addukte Ethylenoxid mit einer durchschnittfichen Molzahl von 5 bis 15, vorzugswei- 
sc 6 bis 12. noch bevorzugter 6 bis 10 cnthalten. ,4-^ a, 
35 Der Wassergehalt der waBrigen Losung des nichtionischen Tensids betragt mcht mehr aU ISGew.-'ro, 
vorzugsweisc nicht mehr als 1 0 Gew.-%, insbesondere nicht mehr als 8 Gew.-%. Unter dem Gcsichtspunkt ein» 
Verhinderung der Kristallisation des Gemisches und der Herstellung ehier Mischung mit hoher Viskositat 
betragt der Wassergehalt vorzugsweise nicht mehr als 15 Gew.-%. 
Beispieie fiir die Saurevorstufen von anionischen Tensiden, die zu einer Lamellenorientierung raiug smd, 
40 umfassen jene, die die in (a) Oder (b)angegebenenEigenschaften haben: 

(a) eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids, dadurch charakterisiert, daB-ein Gemisch, das wie f<^ 
erhalten wird, bei Beobachtung mit einem Polarisationsmikroskop anisotrope Eigenschaften zeigt, wobei 
das Gemisch durch Vermischen der SSurevorstufe eines anionischen Tensids mit einem nichtionischen 

45 Tensid und/oder einer waBrige LSsung eines nichtionischen Tensid und Neutralisieren der obigen Kompo- 
nenten mit Natriumcarbonat hergestellt wird. 

Das Verfahren zur BestStigung der anisotropen Eigenschaften ist folgendes: 80 Gew.-Teae ernes nichtioni- 
schen Tensids, 20Gew.-Teile einer Saurevorstufe eines anionischen Tensids, die zur Bestfttigung anisotroper 

so Eigenschaften verwendet wird, Natriunicarbonat-Pulver (durchschnittUche PartikelgroBe: etwa 5 fun) in ausrei- 
chender Menge zum NeutraUsieren der Saurevorstufe werden m einem Hochgeschwmdigkcitsmischer(Homo- 
genisator) bei einer Temperatur nicht unter dem Schmeh^unkt der obigen Saurevorstufe kraftig gemis^t, urn 
dadurch die Komponenten zu neutralisieren. Nach Entnahme einer Probe aus dem obigen Gemisch und Eifatzen 
dieser zum Schmelzpunkt der Saurevorstufe wird die Probe auf 40'" C gekflhit Wahrend die Probe bei d«- 

55 Temperatur von 40'C gehalten wird, erfolgt eine Betrachtung durch ein Polarisationsmikroskop (OPTI- 
PHOT— POL", hergesteBt von Nikon Corporation). 

(b) Eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids, dadurch charakterisiert, daB ein Gemisdi, das wie folgt 
erhalten wurdc, bei einer RSntgenkristallstrukturanalyse lameUenorientierte Peaks zeigt. wobei dw Ge- 

50 misch durch Vermischen einer Saurevorstufe eines anionischen Tensids nut emem nichtionischen Tensid 
und/oder einer waBrigen Losung eines nichtionischen Tensids, und Neutralisieren der obigen Komponen- 
ten mit Natriumcarbonat hergestellt wird. 

Die R5ntgenkristaBstrukturanalyse wird folgendermaBen durchgefOhrt: Eine Probe, die ein nichtiomsdbes 
65 Tensid und/oder eine wSBrige LSsung eines nichtionischen Tensids sowe eine Saurevorstufe emes amonischen 
Tensids m einem Gewiohtsverhaitnis von 80/20 bis 20/80 enthalt, wird hergestellt Die Probe wird emM- Messung 
unterworfeii. wobei ein Rigaku RAD-System (RBntgenstrahlqueUe: Cu (Ka; - 1,5405); Messungsbereich: 2B 
- 2° bis 30°) verwendet wird. 
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Obgleich die Saurevorstufen anionischer Tenside, die. zu einer Lamellenorientierung fahig sind, und die in der 
vorliegenden Erfindung verwendbar sind, nicht bcsonders Umitiert sind, umfassen Beispiele daf Dr gesattigte oder 
ungesattigte FettsSuren mit 10 bis 22 Kohienstoffatomen, vorzugsweise gesattigte oder ungesattigte Fetts3uren, 
die 12 bis 18 Kohlenstoffatome haben; Alkylschwefebauren, die 10 bis 22 Kohlenstoffatome haben, vorzugswei- 
-se Alkyischwefeljauren, die 12 bis 14 Kohlenstoffatome haben; a-sulfonierte Fettsauren mit 10 bis 22 Kohlen- 5 
stoffatomen, vorzugsweise a-sulfonierte FettsSuren mit 14 bis 16 KoHlenstoffatdmen; und Polyoxyethylenalky- 
letherschvvefelsauren, deren Alkyl-Elemente 10 bis 22 Kohlenstoffatome haben und deren Ethylenoxid-Elemen- 
te erne durchschnittliche zusatzliche Molzahl von 0,2 bis 2,0 habea vorzugsweise Poiyoxyethyienalkylether- 
schwefelsSuren, deren Alkyl-Elemente 12 bis 14 Kohlenstoffatome haben und deren Ethylenoxid-Eiemente eine 
durchschnittliche zusatzliche Molzahl von 0,5 bis 1,5 haben. Was die AnzahJ der Kohlenstoffatome in den obigen lo 
Verbindungen angeht, so werden unter dem Gesichtspunkt der Waschkraft und des Geruchs Verbindungea 
bevorzugt, die weniger als 10 Kohlenstoffatome haben; und unter dem Gesichtspunkt der Waschkraft und der 
Lfislichkeit werden seiche Verbindungen, die nicht. mehr als 22 Kohlenstoffatome haben, bevorzugt 

Die m der vorliegenden Erfindung verwendeten Saurevorstufen sind vorzugsweise Fettsauren. Die Saurevor- 
stufe kann speziell ebe oder mehrere Verbindungen sein, die aus der aus gesattigten Fettsauren wie z. B. is 
Caprinsaure, Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure und Stearinsaure, und ungesattigten Fettsauren wie z. B. 
Clsaure bestehenden Gruppe ausgewahlt (wird) werdea Bevorzugt sind gesattigte Fettsauren wie MyristinsSu- 
re (z. B. "LUNAC MY-98", hergestellt von Kao Corporation) und PalmitinsSure {z. B. "LUN AC P-95", hergestelit 
von Kao Corporation), 

Die Menge der Saurevorstufe des anionischen Tensids, das zu einer Lamellenorientierung fahig ist, betragt 20 
auQerdem 5 bis 100 Gew.-Teile, vorzugsweise 10 bis 60 Gew.-Teile, insbesondere 15 bis 50 Gew.-Teile, bezogen 
auf too Gew.-Teile des nichtionischen Tensids und/oder der w^firigen Ldsung des nichtionischen Tensids. Unter 
dem Gesichtspunkt der Bildung eines koagulierten (gelierten) Produktes betrSgt die Menge der Saurevorstufe 
vorzugsweise nicht weniger als 5 Gew.-Teile; und unter dem Gesichtspunkt, daB eine schlechte Lfislichkeit des 
Gemisches verhindert werden soil, ist die Menge der Saurevorstufe vorzugsweise nicht hdher als 100 Gew.-Tei- 25 
le. ■ . 

In der vorliegenden Erfindung wird/werden der Alkali-Builder und/oder der alkalische, por6se, Ol-absorbie- 
rende TrSgerstoff als Alkalisierungsmittel verwendet Der Alkali-Builder bezieht sich bier auf eine oder mehrere 
organische oder anorganische Builder, die, wenn sie als waBrige Losung oder dispergierte Losung hergestellt 
werden, bei 20''C und einer Konzentration von 1 g/I einenpH von nicht weniger als S haben. 30 

Beispiele fDr die organischen AUcali-Builder umfassen vorzugsweise Citrate, Polyacrylate, Salze von Copoly- 
meren aus AcrylsSure und Maleihsaure und Polyglyoxylate, wobet Trinatriumcitrat, Matriumpolyacrylate, Natri- 
umsalze von Copolymeren' aus Acrylsaure und Maleinsaure, Natriumpolyglyoxylate, die jeweils eine durch- 
schnittliche TeilchengroBe von nicht mehr als 500 jim haben, besonders bevorzugt sind. Diese organischen 
Builder k5nnen einzein oder als Gemisch von zwei oder mehreren Verbindungen eingesetzt wmien. Die 35 
durchschnittliche PartikelgrdSe wird nach einem der nachfolgend beschiiebenen Verfahren gemessen. In dem 
Fall, wo die durchschnittliche PartikelgrSBe des Builders nicht unter 100 jim liegt, wird jeder der Standardsiebe 
gemaB JIS Z 8801 5 min iang geruttelt, dann wird in Abhangigkeit von der GroQe der Offnungen der Siebe der 
Gew.-%-Gehalt berechnet In dem Fall, wo die durchschnittliche PartikelgrSBe weniger als 100 \im betragt, kaxm 
zur Messung der durchschnittlichen PartikelgrdBe ein Verfahren, das die Lichtstreuung ausnfitzt, beispieisweise 40 
unter Verwendung des TARTICLE ANALYSER" (hergestellt von Horiba, Ltd) angewendet werdea 

Beispiele f&r die anorganischen Alka^-BuUder umfassen Carbonate, Bicarbonate, Sulfite, Silicate, Tripoly- 
phosphate und andere Phosphate, kristalline Aluminosilicate und amorphe Aluminosllicate. Spezielle Beispiele 
dafOr umfassen Alkalisalze wie z. B. Natriumcarbonat, Kaliumcarbonat, Natriumbicarbonat, Natriumsulfit, Na- 
triumsesquicarbonat, Natriumsilicat (JIS Nr. 1 oder Nr. 2 Natriumsilicat); kristalline Silicat- Verbindungen, die 4S 
eine lonenaustauscherkapazitit von nicht weniger als 1 00 CaC03 mg/g haben; Phosphate (Alkalimetallsalze wie 
z. B. Natriumsalze und Kaliumsalze dieser) einschliefllich Orthophosphate, Pyrophosphate, Tripolyphosphate, 
Metaphosphate> Hexametaphosphate tmd PhytinsSure; sowie kristalline und amorphe Natriumaluminosilicate. 

Unter den oben genannten anorganischen Alkali-Buildem werden eine oder mehrere Verbindungen, ausge- 
wahlt aus der aus Natriiuntripoiyphosphat, Natriumcarbonat, Natritunbicarbpnat, Natriumsulfit, Natriumalumi- so 
nosiiicaten und kristalllnen Silicat-Verbindungen, die eine lonenaustauscherkapazitit von nicht weniger als lOO 
CaCOs mg/g haben bestehenden Gruppe, die alle eine durchschnittliche PartikelgrdBe von nicht mehr als 
500 )im, vorzugsweise nicht mehr als 350 pm haben, besonders bevorzugt Die durchschnittliche PartikelgroBe 
des anorganischen Builders kann nach derselben MeBtechnik wie jene fiir den organischen Builder, die oben 
erwahnt ist, erhalten werden. Aufierdem kdnnen diese organischen Builder lud anorganischen Builder in ss 
Kombination emgesetzt werden. 

Der alkalische, porSse, Ol-absorbierende TrSgerstoff der vorliegenden Erfindung hat die folgenden Eigen- 
schaften; 

(a) wenn er als wSBrige Losung oder dispergierte L5sung hergestellt wird, hat er in einer Konzentration von 60 
1 g/1 bei 20" C einen pH von nicht unter 8; 

(b) eine Mikroporenkapazitat, gemessen mit einem Quecksilber-Porosimeter, von 100 bis 600 cmVlOOg; 

(c) eine spezifische Oberflache gemafi dem BET-Verf ahren von 20 bis 700 piVg; und 

(d) eine ulabsorptions-Kapazitat gemaB JIS K 5101 von nicht weniger als 100 ml/100 g, vorzugsweise nicht 
weniger als 150 ml/100 g, 65 

wobei der porSse, Ol-absorbierende Tragerstoff eine durchschnittliche PartikelgrSBe oder eine durchschnittli- 
che primare PartUcelgrSBe von nicht mehr als 10 ^m hat Die durchschnittliche PartikeigrfiBe des alkalischen, 



7 



DE 195 29 298 Al 

porosen, Ol-absorbierenden Tragerstoffs kann nach derselben MeBtechnik erhalten werden wie jene^fOr die 
Builder, die oben envShnt ist Beispiele ffir die porBsen, Ol-absorbierenden Tragerstoffe umfassen folgende: 

1) Amorphe AJumlnpsilicatsalze 



Beispiele fOr Verbindungen, die amorphe Aluminosilicatsalze als Hauptkomponente fi"*^*^"* " . . . 
'ALUMINIUM SIUCATE P820" (hergestellt von Degussa AG) und "TIXOLEX 25" (hergestellt von KOFRAN 
CHEMICAL Co, Ltd.), wobei jene mit der folgenden allgeraeinen Fonnel vorteilhafterweise bevorzugt verwen- 
dctwerdcnkSnnea 

(1) )c(M20) Al203-y(SL02).w(H20), 

worin M ein Alkalimetallatom wie z. B. ein Natriumatom oder ein Kaliumatom darstellt; x, y und w jeweils 
Molzahlen der Komponenten darstellen, welche allgemein in die folgenden Bereiche fallen: 

15 

0;Z £ X £ 2,0; 
0,5 s y£ 10,0; und 

w ist eine wiUkDrliche Zahl von Null (0) Oder dariiber. 

20 (2) x(MeO) y(M20)-Al203-z(Si02)-w(H20), 

worin Me ein Erdalkalimetallatom wIe z. B. Calciumatom oder ein Magnesiumatom darstellt; M ein Alkalimetall- 
atom wie z. B. ein Natriumatom oder em Kaliumatom darstelltj x, y, z und w jeweils Molzahlen der Komponen- 
ten darstellen, welche im allgemeinen in den folgenden Bereichen liegen: 

^ 0,001 <x<0.1: 
0,2:<y<i0: 
0,5 < z 10,0 und 

w eine beliebige Zahl von Null (0) oder mehr isL 
^ Diese in (1) und (2) genannten amorphen Alumbosilikatsalze haben lonenaustauscherkapazitat 
2) Calciumsilicate 

35 Beispiele fQr Natriumsilicate umfassen TILORITE R" (hergesteUt yon Tokuyama Soda Co, Ltd.) und "HU- 
BERSORB™ 600" (hergestellt von J. M.Hubcr Corporation). .... 

Unter den oben genannten porosen, Ol-absorbierenden TrSgerstoffen werden amorphe Aluminosihcate mit 
einem Wassergehalt von 15 bis 30 Gew.-% bevorzugt da die Neutralisienmgsreaktionen dann mit Fettsauren in 
vorteilhafter Weise abiauft Diese amorphen Aluminosilicate haben darUber hinaus vorzugsweise eine durch- 

40 schnittliche primSre PartikelgrSBe von nicht mehr als 0,1 jim. Agglomerate davon haben vorzugsweise eine 
durchschnittliche PartikelgrSBe von nicht mehr als 50 jun. 

In Schritt (I) kSnnen ein neutraler oder saurer Builder und/oder sprOhgetrocknete Partikel in u-gcndemer 
Stufe den Komponenten zugesetzt warden. Durch Zusatz des neutralen oder sauren Bmlders imd der sprOhge- 
trockneten Partikel kbnnen die LSsHchkelt und die Waschkraft weiter verbessert werden Femer werden die 

45 spriihgetrockneten Partikel zur Steuerung der Schflttdichte und der Olmenge, die in dem Builder absorbiert 
wird,verwendet 

Die oben genannten neutralen oder sauren Builder, die m der vorhegendcn Erfindung verwendbar smd, 
konnen ein oder mehrere organische oder anorganische Builder sein, die. wenn sic als waUrige LSsung oder 
dispergierte LOsung bereitet werden, in einer Konzentration von 1 g/I bei 20" C einen pH von weniger als 8 
50 haben. 

Beispiele fur die neutralen oder sauren Builder umfassen insbesondere eine oder mefarere Verbindungen, 
ausgewahlt aus der aus Natriumsulfat, Natriumchlorid, Zitronensaure, Polyacrykauren, partiell neutrafisierten 
Polyacrylsauren, Copolyraeren aus Acrylsiiu'en und Maleinsaure, partiell neutralisierten Copolymeren aus 
Acrylsaure und Maleinsaure und nicht-dissoziierenden Polymeren wie z. B. Polyethylenglykolen, Polyvinyialko- 

55 holen, Polyvinylpyrrolidonen, Carboxymethylcellulose und kaltwasserlaslichen urethanierten Polyvinylalkoho- 
len bestehenden Gruppe. Von diesen sind jene bevorzugt, die eine durchschnittliche PartikelgrSBe von nicht 
mehr als 500 jim, bevorzugter nicht mehr als 350 \im haben. Besonders bevorzugt sind cine oder mehrere 
Verbindungen, ausgewahlt aus der aus Natriumsulfat, Zitronensaure, PoIyacrylsSuren, partiell neutraUsierten 
Polyacrylsauren, Copolymeren aus Acrylsaiffe und Maleinsaure und partiell neutralisierten Copolymeren aus 

60 Acrylsaure und Maleinsam-e bestehenden Gruppe. 

Die spruhgetroekneten Partikel kdnnen Partikel sein, die durch Sprflhtrocknung einer Aufechiammung, die 
eine oder mehrere anorganische oder organische Builder, die oben genannt wurden, enthait. nach einem 
bekannten Verfahren erhalten werden. Dabei werden Partikel bevorzugt, die durch Spruhtrockncn einer Auf- 
schlanunung erhalten werden, welche eine oder mehrere Verbindungen, ausgewahlt aus der aus Tripoly- 

65 phosphaten, Carbonatcn. kristallinen oder amorphen Aluminosilicaten, Citraten, Natriumsulfat, Sulfiten, Poly- 
acrylaten. Salzen von Copolymeren aus Acrylsaure und Maleinsaure, Polyglyoxylaten, nicht-dissoaaierenden 
Polymeren wie z. B. Polyethylenglykolen, Polyvinylalkoholen, Polyvinylpyrrolidonen, Carboxymethylcellulose 
und kaltwasserldslichen urethanierten Polyvinylalkoholen, anlonischen Tensiden, nichtionischen Tensiden und 
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fluoreszierenden Farbstoffen bestehenden Gruppe, enthaJt Dariiber hinaus erfahren Partikel, die duixh Sprflh- 

wk Sumcarbonat, kristallinen Aluminosilicaten. Citraten, Natnumsutfat, Solfiten wie NatntunBulfit. Poty- 
I^rvlaten wie Natriumpolyacrylaten, Salzen von Copolymeren aus Acryisaure und Malemsaure wie z. B. Natn- 
^Se CoMyniereJ au7 Acryisaure and Maleinsaure, Polyglyoxylaten wie z B. Natnumpolyglyoxylaten. S 

S!e besondere Bevor^ugung. Die spr^getrocknetea Partikel haben hier vorzugswe.se erne durchschiuttl.che 
Partikeler6Bevonl00bis600nm,insbesonderevonl50bis400tiin. 

oTr Waiergehalt der waBrigen Aufschlammung betragt voi^ugsweise 30 b,s 80 Gew.%, bevorzugter 35 bui 
60 Gew -%. Bei der HersteUung der spruhgetrockneten Partikel kSnnen wahlweise em oder mehrere amomsche lo 
TeiSe kationische Tenside und nichtionische Tenside bis zu einer Menge von 40 Gew.-o/o den spnihge^ockne- 
ten Partikeln zugcsetzt werden; auch andere Zusatzstoffe konnen in einer Menge von mcht fiber 5 Gew.-% 

^"cS jrweSs Vermischen der Komponenten in der aus (a) und (b). die unteri definiert siniansgewahlten 
Zusammensetzimg in Schritt (I) kann das Wasch-{Reinigungs-)mittel-Ausgangsmatenalgemisch, das ein rnchtio- is 
nischesTensidaIsHaupttensidkomponenteenthalt,hergesteUt werden: , « 

TaMO bis 60 Gew.-Vo. vor^ugswelse 15 bis 50 Gew.-TeUc, insbesondere 20 bis 40 Gew.-% als Gesamtmenge 
der Komponenten: nichtionisches Tensid und/oder die waBrigc LQsung des mchtionischen Te^ds, und die 
Saurevorstufe des anionischen Tensids. das zu einer LameUenonent.enin| alug ist; 40 bis 90Gew:-Tede. 
vorzuESweise 50 bis 85Gew.-Teiie, insbesondere 60 bis SOGew.-Teile Alkali-Bmlder und/oder alkalischer. 20 
porSser, Ol-absorbierender TrSgerstoff; und 0 bis 10 Gew.-Teile, voraigsweise 0 bis 5 Gew.-Teile neutraler oder 

''^ibriO bis 60Gew.-Teile, vorzugsweise 15 bis 50Gew.-TeUe, insbesondere 20 bis 40 Gew.-Teae als Gesamt- 
menge der Komponenten: nichtionisches Tensid und/oder waBrige Losung des nichuonischen Tensids, und die 
Saurlvorstufe des anionischen Tensids, das zu einer Lamellenonentierung fahig ist; 10 bis 80Gew.-TeJe, 2S 
vorzugsweisc 15 bis 70G«w.-TeUe, insbesondere 20 bis BOGew-Teiie des AlkaU-Budders und/oder des alkah- 
schen. porosen. Ol-absorbierenden Tragerstoffs; 0 bis 10 Gew.-Teile, vorzugsweise 0 bis 5 Gew.-Teae neuffder 
Oder saurer Builder; und 10 bis SOGew.-Teile, vorzugsweise 15 bis 70 Gew..Teile. msbesondere 20 bis 
60 Gew.-Teile spriihgetrocknetePartikeL , , ^ ^ „ j- 

Die Mischmethoden. die in Schritt (I) angewendet werden, sind nicht besonders Lmitiert to dem Fall, wo die 30 
vorliegende Erfindung nach einem Chargenverfahren durchgeftthrt wird, konnen verscWedene Verfahren, fiir 
die beispielfaaft (A) bis (C) unten angefuhrt sin4 angewendet werdea Bei der Erlauterung der Mischverfahren 
von Schritt (l) die unten angegeben ist, werden Alkali-Builder und/oder alkalische, porose, Ol-absorbierende 
Tragerstoffe sowie neutrale oder saure Builder und/oder spriihgetrocknete Partikel zusammenfassend als 
"Builder-Komponenten'bezeichnet . . , - ■ • u t> ^ 

f A) Mischverfahren. die die Schritte der HersteUung emer gemischten Losung aus emem mchdonischen Tensid 
und/oder einer waBrigen L6sung eines nichtionischen Tensids mit einer saurcvorstufe ernes anionischen Ten- 
sids das zu einer LameUenorientierung fahig ist, und anschlieBendes Vermischen der geimschten Losung nutden 
Builder-Komponenten nach verschiedenen Verfahren, umfassen, k5nnen z. B. eines der folgenden Mischverfah- 
ren (1) bis (4) sein. Dabei kann das Misohen nocb bevorzugter in der Art erfolgen, daB die Temperatur des 40 
Mischers auf eine Temperatur, die nicht unter dem Schmelzpunkt der gemischten L6sung fiegt, gebracht wird. 

(1) Ein Mischverfahren, das die Schritte eines Einleitens jeder der Bmlder-Kompon-enten (Builder-Komponen- 
ten nicht vorher vermischt) im voraus in einen Miscber; und anschlieBendes Zugeben der gemischten losung aus 
einem nichtionischen Tensid und/oder emer waBrigen LSsung eines nichtionischen Tensids, und emer Saurcvor- 
stufe eines anionischen Tensids, das zu einer LameUenorientierung fahig ist umfaBt „ ^ . 

(2) Ein Mischverfahren, das die Schritte euaer vorherigen Einleitung der vermischen Bmlder-Komponenten m 
einen Mischer und anschlieBendes Zugeben der gemischten L6sung aus emem rachtionischen Tensid unt^oder 
einer waBrigen LSsung eines nichtionischen Tensids, und einer Saurevorstufe emes amomschen Tensids, das zu 
einer LameUenorientierung fahig ist, umfaBt . j . « «• ^ 

(3) Ein Mischverfahren, das die Schritte eines. gleichzeitigen Einleitens jeder der Builder-Komponenten so 
(Builder-Koraponenten nicht vorher vermischt) und der gemischten L6sung in germgen Mengen umfaBt wobei 
die gemischte Losung ein nichtionisches Tensid und/oder eine wSBrige Losung ernes nichtionischen Tensids, 
sowie eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids. das zu einer LameUenorienUenang fahig ist, enthait 

(4) Ein Mischungsverfahren, das die Schritte der Einleitung emes Teds der Buader-Komponenten (Builder- 
Komponenten sind nicht vorher vermischt) im voraus in einen Mischer und dann gleichzeitiges ZufQhren der ss 
restlichen Builder-Komponenten (Builder-Komponenten sind nicht vorher vermischt) und der gemischten L6- 
sung gleichzeitig in kleinen Mengen in einen Mischer, wobei die gemischte LSsung em nichtiomsches Tensid 
und/oder eine waBrige LSsung eines nichtionischen Tensids sowie eine Saurevorstufe emes amomschen Tensids. 
das 2U einer LameUenorientierung fahig ist enthait . j. „ . • • • 

Von den obigen Mischungsverfahren (1) bis (4) wird ein Verfahren bevorOTgt, das die Schntte emer yoriien- eo 
gen Einleitung jeder der Builder-Komponenten (Builder-Komponenten smd mcht vorher vermis^t) m emen 
Mischer; und anschlieBende Zugabe der gemischten LSsung aus einem nichtioraschen Tensid und/oder emer 
waBrigen LSsung eines nichtionischen Tensids, und einer Saurevorstufe emes amomschen Tensids, das zu emer 
LameUenorientierung fahig ist umfaBt , . , „ • ■ ■ u__ 

Die Mischer und die Mischverfahren, die zur HersteUung der gemischten Ldsung aus emem mchtiomschen 65 
Tensid und einer wiBrigen Losung eines nichdonischen Tensids, sowie einer Saurevorstufe emes anionischen 
Tensids, das zu einer LameUenorientierung fahig ist, sind fibrigens nicht besonders hmitiert; es kannen u-gend- 
welche allgemein bekannten Mischer und Mischverfahren angewendet werdea Dabei kann die gemischte 
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JL6sung vorzugsweise durch Erhitzen auf eine Temperatur nicht unter dem Schmelzpunkt des nichtionischen 
Tensids Oder dem der obigen SSurevorstufe hergestcUt werdeiL 

(B) Mischveriahren, die die Schritte eines Vermischens eines nichtionischen Tensids und/oder einer waBngcn 
LSsung eines nichtionischen Tensids mit Builder-Komponenten im voraus und dann Zugcben der obigen 
Saurevorstufe zu dem oben genannten Gemischiiach verschiedenea Metboden umfassen, sind beispielsweise die 
folgenden Mischverfahren (1) bis (4). Dabei kann das Vennischen vorteiUiafterweise so ausgefuhrt werden, dafl 
die Temperatur des Mischer auf eine Temperatur nicht unter der des Schmelzpunktes der hoherschmelzenden 
Komponente, des nichtionischen Tensids oder der obigen Saurevorstufe, gebracht wird. 

(1) Ein Mischungsverfahren, das die Schritte einer vorherigen Einleitung jeder der Builder-Komponenten 
(Builder-Komponenten sind nicht vorher vermischt) in einen Mischer, Zugabe eines nichtionischen Tensids 
und/oder einer waBrigen Losung eines nichtionischen Tensids zu den Builder-Komponenten tmd anschlieBende 
Zugabe der obigen Saurevorstufe zu dem oben genannten Gemisch umf aBt 

(2) Ein Mischungsverfahren, das die Schritte einer Einleitung jeder det Builder-Komponenten, die vorher 
vermischt wurden, m einen Mischer; Zugabe eines nichtionischen Tensids und/oder einer waBrigen LSsung eines 
nichtionischen Tensids zu den Builder-Komponenten und dann Zugabe der oben genannten Saurevorstufe zu 
dem obigen Gemisch umfaBt 

(3) Ein Mischungsverfahren, das (fie Schritte einer gleichzeitigen Einleitung jeder der Builder-Komponenten 
(Builder-Komponenten nicht vorher vennischt) und ebes nichdonischen Tensids und/oder dner waBrigen 
Losung eines nichtionischen Tensids in kleinen Mengen in emen Mischer; und anschlieBende Zugabe der obigen 
Saurevorstufe zu dem genannten Gemisch, umf aBt 

(4) Ein Mischungsverfahren, das die Schritte der vorherigen Einleitung eines Teils der Builder-Komponenten 
(Builder-Komponenten sind nicht im voraus vermischt) in einen Mischer; gleichzeitiges Einleiten der verbleiben 
Builder-Komponenten (Bmlder-Komponenten sind nicht vorher vennischt) und eines nichtionischen Tensids 
imd/oder einer waBrigen LOsung eines nidbtionischen Tensids in kleinen Mengen in einen Mischer; und anschlie- 
Bende Zugabe der obigen Saurevorstufe zu dem obigen Gemisch umf aBt 

(C) /Us Beispiele far Mischungsverfahren, die die Schritte eines gleichzeitigen Zusatzes und Vermischens eines 
nichtionischen Tensitis und/oder einer waBrigeii tSsung eines nichtionischen Tensids, sowie der obigen Siure- 
vorstufe mit Builder-Komponenten nach verschiedenen Verfahren umfassen, kannen die folgenden Mischver- 
fahren (1) bis (4) genannt werden. Dabei kann das Vermischen bevorzugter durch Erhitzen des M ischers zu einer 
Temperatur dicht unter dem Schmelzpunkt der hoher schmelzenden Verbindung. dem nichtionischen Tensid 
oder der oben erwahnten Saurevorstufe, ausgef Qhrt werden. 

(1 ) Em Mischverfahren, das die Schritte einer vorherigen Einleitung jeder der Builder-Komponenten (Builder- 
Komponenten vorher nicht vennischt) in einen Mischer; und dann glelchzeitige Zugabe eines nichdonischen 
Tensids und/oder einer wSBrigen Losung eines nichtionischen Tensids, sowie der obigen Saurevorstufe zu den 
Builder-Komponenten umfaBL , _ 

(2) Ein Mischverfahren, das die Schritte einer. vorherigen Einleitung jeder der Builder-Komponenten m emen 
Mischer; und dann glelchzeitige Zugabe eines nichtionischen Tensids und/oder einer waBrigen Losung eines 
nichtionischen Tensids, sowie der obigen Saurevorstufe zu den Builder-Komponenten umfaBt 

(3) Ein Mischverfahren, das den Schritt einer gleichzeitigen Einleitung der Builder-Komponenten (Biulder- 
Komponenten nicht vorher vermischt), eines nichtionischen Tensids imd/oder einer wifirigen Losung eines 
nichtionischen Tensids, sowie der obigen Saurevorstufe in kleinen Mengen in einen Mischer umf aflt 

(4) Ein Mischverfahren, das die Schritte einer vorherigen Einleitung eines Teils -der Bmlder-Komponenten 
(Builder-Komponenten nicht vorher vermischt) in einen Mischer; gleichzeitiges Einleiten der verbleiben Builder- 
Komponenten (Builder-Komponenten nicht vorher vermischt), eines nichtionischen Tensids und/oder einer 
wSBrigen Ldsung eines nichtionischen Tensids, sowie der obigen Saurevorstufe in kleinen Mengen in einen 
Mischer, umfaBt 

In dem Fall, wo die vorliegende ErFindung nach einem kontinuierlichen Verfahren durchgefOhrt wird, werden 
die Wasch-(Reinigungs-)mittel-Ausgangsmatcrialien in einem kontinuierlichen Verfahren zuerst vermischt oder 
gleichzeitig vermischt und dann granuliert; die Verfahren der Znf uhrung der Wasch-(Reinigungs-)mittel-Am- 
gangsmaterialien sind nicht besonders limitiert Es konnen beispielsweise versdxiedene Verfahren, die unten in 
(1) bis (5) beschrieben sind, angewendet werden. 

(1 ) Ein Verfahren der kontinuierlichen Zuf tlhrung jeder der Komponenten fOr die Wasch-(Reinigungs-)mitteI- 
Ausgangsmatcrialicn ohne ein vorheriges Vennischen. 

(2) Hn Verfahren der kontinuierlichen Zufflhrung der Wasch-(Reinigungs-)mittel-Ausgangsmaterialien umfas- 
send (a) ein Gemisch aus Builder-Komponenten, die im voraus vermischt wurden, und (b) eine gemischte L6sung 
aus einem nichtionischen Tensid und/oder eiiier waBrigen Ldsung eines niciitionischen Tensids, sowie einer 
Saurevorstufe eines anionischen Tensids, das zu einer Lamellenorientierung falug ist 

(3) Ein Verfahren zur kontinuierlichen Zufiihrung der Wasch-(Reimgungs-)mittel-Ausgangsmaterialien, die (a) 
em Gemisch der im voraus vermischten Builder-Komponenten, (b) ein nichtionisches Tensid und eine wSBrige 
Losung eines nichtionischen Tensids, und (c) eine Saurevorstufe ernes anionischen Tenads, das zu euier Lamel- 
lenorientierung fahig ist unifassea , > , . V 

(4) Ein Verfahren der kontinuierlichen Zufflhrung der Wasch-(Remjgungs-)nutteI-Ausgangsmatenahen, die (a) 
ein Gemisch aus zwei oder mehreren Bestandteilen der Builder-Komponenten, die vorher vermischt wurden, (b) 
die verbleibenden Builder-Komponenten, und (c) erne gemischte Ldsung eines nichtionischen Tensids und/oder 
eine wafirige LSsung eines nichtionischen Tensids, sowie eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids, das zu 
einer Lamellenorientierung ^iiig ist, umfassen. 

(5) Ein Verfahren der kontinuierlichen Zufiihrung von Wasch-<Reinigungs-)mittel-Ausgangsmatenalien, die 
(a) ein Gemisch aus zwei oder mehreren Bestandteilen der Builder-Komponenten, die im voraus vermischt 
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wurden (b) die restlichen Builder-FComponenten, (c) ein nichtionisches Tensid und/oder eine waBrige LBsung 
eines nichtionischen Tensids* und (d) eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids, das zu emer LameUenorien- 
tierung fahig ist, unifassea 

Unter den obigen Zumhrungsverfahren sind die Verfahren (2) bb (5) fiir Builder-Komponenten, deren Pulver- 
eigenschaften schlechte Fluiditatund ein Zusammenbacken um^ _ s 

GeraaB einer weiteren Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung konnen die Wasch-<Reinigungs-)mittel- 
Ausgangsmaterialien kontinulerlich granuliert werden, nachdem ein nichtionisches Tensid und/oder erne wiBri- 
ge Ldsung eines nichtionischen Tensids, sowie eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids, das zu einer 
Lamelienorientierung fahlg bt, und Builder-Komponenten vorher in einem Ghargenverfahren mitemander 
vermischt wurden; das dabei resultierende Gemisch kann kontinuierlich dem GranulierungsprozeB zugefuhrt lo 
werdea Sowohl im Fall eines Chargenverfahrens wie auch im Fall eines kontinuierlichen Verfahrens kSnnen die 
flflssigeh Koraponenten, namlich ein nichtionisches Tensid und/oder eine wafirige Losung eines nichtionischen 
Tensids; eine Siurevorstufe eines anionischen Tensids, das zu einer Lamelienorientierung fahig ist; und eine 
gemischte Lfisung eines nichtionischen Tensids und/oder einer waBrigen Losung eines nichtionischen Tensids, 
sowie eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids. das zu einer Lamelienorientierung fahig ist, vorzugsweise 15 
durch Spruhen zugefuhrt werden. 

Beispiele fur Vorrichtungen, die fur Schritt (I) in der vorliegenden Erfindung bevorzugt verwendet werden, 
umfassen die folgenden: Fiir den Fall, daB das erfindungsgemlBe Verfahren nach einem ChargenprozeB durch- 
gefuhrt wird, sind die Vorrichtungen(l)bis (4) vorzuziehen. 

(1) Ein Mischer, der eine Riihrwerkswelle im inneren Teil eines Mischbehalters und Ruhrblatter an der 20 
Ruhrwerkswelle zur Durchfuhrung des Vennischens der Komponenten enthalL Spczifische Beispiele umfassen 
einen Henschel-Mischer (hergestellt von Mitsui Miike Machinery Co, Ltd.); einen Hochgeschwindigkeitsmi- 
scher fpukae Powtec Corp.); und einen Vertikal-Granulator (hergestellt von Powrex Corp.). Besonders bevor- 
zugt ist ein Mischer, der eine Rflbrwerkswelle, die entlang der Mittellinie eines horizontalen zylindrischen 
Mischbehalters angeordnet ist, und Riihrbiatter, die an der Riihrwerkswelle angeordnet sind, enthalt, um damit 25 
ein Vermischen der Komponenten durchzufuhren, z. B. ein Lodige-Mifcher {hergestellt von Matsuzaka Giken 
Co, Ltd.) und PLOUGH SHARE-Mischer (hergesteUt von PACIFIC MACHINERY & ENGINEERING CO, 

'''^ Ein Mischer, der einen rotierbarcn V-formigen Mischbehalter zum Vermischen der Komponenten entfaSlt, 
beispielsweise ein VrTyp-Mischer (hergestellt von Fuji Paudal Co, Ltd.). 30 

(3) Ein Mischer, der ein spiraifonniges Bandruhrblatt in einem halbzylindrischen, nicht drehbaren Behalter 
enthalt, um so das Vermischen der Komponente durchzufuhren, beispielsweise em Bandschneckenmischer 
(hergestellt von Fuji Paudal Co, Ltd). ^ ■ ^ „, „ 

(4) Ein Mischer, der eine Schnecke enthalt, die eine parallel zur Behalterwand angeordnete rotierende Welle 
aufweist, wobei sich die Schnecke in einem konischen Behalter dreht, um ein Vermischen der Komponenten 35 
durchzufuhren, 2. B. Nauta-Mischer (hergestellt von Hosokawa Micron Corp.) und SV-Mischer (Shmko Panteck 
Co, Ltd.). 

Beispiele fur Vorrichtungen, die vorzugsweise fur einen kontinuierUchen ProzeB verwendet werden, umfassen 
die in (I) bis (3) angegebenen Vorrichtungen: 

(1) Ein kontinuierlicher Mischer rum Vermischen der Komponenten, der emen vertJcalen Zylmder mit emer « 
PulverzufuhrJSffnung und einer Hauptwelle, die in Rflhrblatt aufweist, umfaBt, wobei die HauptweUe von einem 
oberen Lager getragen wird, und der vertikale Zyiinder eine offene Seite zum Entla'den hat, beispielsweise ein 
Flexo- Mischer (hergestellt von Powrex Corp.) . ,. , 

(2) Ein kontinuierlicher Mischer, der eine Scheibe mit RChrstiften uraf aBt, in den die Ausgangsmatenahen auf 
den oberen Bereich der Scheibe aufgebracht werden, die Scheibe mit hoher Geschwindigkelt rotiert, um 4S 
dadurch ein Vermischen der Komponenten durch Scherkrifte zu erreichen, 2. B. Flow Jet Mker (hergestellt von 
Funken Powtechs, Inc.), und Spiral Pin Muter (hergesteUt von PACIFIC MACHINERY & ENGINEERING Co, 

Ein kontinuierlicher Mischer, der eine Rahrwerkswelle, die im inneren Teil des Riihrbchalters angeordnet 
ist, und Riihrbiatter, die an der Welle angeordnet sind, enthalt, um ein Vermischen der Komponenten durchzu- so 
fiihren. Es wird speziell ein kontinuierlicher Henschel-Mischer (hergesteUt von Mitsui NGike Machinery Co, Ltd.) 
verwendet Feroer konnen Vorrichtungen wie z. B. ein Hochgeschwindigkeitsmischer(Fukae Powtec Corp.) und 
ein vertikaler Granulator (hergestellt von Powrex Corp.) als kontinuierliche Miscbvorrichtungen eingesetzt 
werden. Bevorzugung erfShrt ein kontinuierlicher Mischer, der eine Riihrwerkswelle entlang der Mittellinie 
eines hori2ontaIen, zylindrischen Mischbehalters und an der RQhrwerkswelle angeordnete RQhrbiatter enthalt, 55 
zur DurchfOhruiig des Vermischens der Komponenten. z. B. ein Lddige-Mischer (hergestellt von Matsuzaka 
Giken Co, Ltd.) und ein PLOUGH SHARE-MISCHER (hergesteUt von PACIFIC MACHINERY 8c ENGI- 
NEERING Co, LTD.). 

SCHRnT(II) 60 

Schritt (II) ist ein Verfahren zur Herstellung eines granulierten Produktes, wobei ein in Schritt (I) erhaltenes 
Gemisch verwendet wird. In Schritt (II) kann die Temperatur des Gemisches, das in Schritt (1) erhalten wurde, 
auf eine Temperatur eingestellt werden, die ausreichend ist, um die Saurevorstufe des anionischen Tensids, das 
zu einer Lamelienorientierung fahig ist, zu neutralisieren, namlich auf eine Temperatur, die hoch genug ist, daS es 
sowohl nichtionische Tensid wie auch die oben genannte Saurevorstufe in flOssigem Zustand vorliegen. Die 
Teraperatiir wird so eingestellt, wie oben erwShnt, so daB ein Alkali-Builder und/oder em alkalischer, porBser, 
6l-absorbierender TrSgerstoff mit hoher Ef fizienz mit der obigen Saurevorstufe reagieren gelassen wird, wobei 
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einkoaguliertes(geIiertes)ProdukterhaItenwird . . 

In dem Fall, wo in Schritt (I) ein nichtionisches Tensid und/oder erne waBrige Losung eines nichtiomschen 
Tensids vorher rait der obigen Saurevorstufe unter Erhalt einer gemischten LQsung vennischt werden, wird die 
Temperatur des Gemisches auf A), elne Temperatur, die nicht niedriger als der Schmelzpunkt der gemischten 
L6sung ist, eingesteIltJn dem Fall, wo anderersejts in Schritt jl) ein nichtionisches Tensid und/ pder eine waflrige 
Losung eines nichtionischen Tensids und die obige Saiu-evorstufe ohne vorheriges'VernMSChieti^ 2^ 
den, wird die Temperatur des Geraisches auf B), eine Temperatur, die nicht unter dem Schmelzpunkt der 
Komponente mit dem hoheren Schmelzpunkt liegt, eingestellt 

Die Temperatur, die eingestellt wird, ist hier nicht besonders liraitiert, so lange sie hSher ist als die in A) oder B) 
angegebenen Schmelzpunkte, die zur Beschleunigung der Reaktion vorgegebcn sind. In der Praxis ist allerdings 
ein bevorzugter Temperaturbereich der, der 0 bis 50° C fiber dem gegebenen Schmelzpunkt, bevorzugter der, 
der 10 bis 30" C fiber dem gegebenen Schmehpunkt liegt 

Um den Ablauf der Reaktion zu beschleunigen, kann in geeigneter Weise in Schritt (I) oder (II) Wasser 
zugesetzt werden. Altemativ kann eine waBrige Alkali-LSsung, z. B. eine waBrige Natriumsilicat-LSsung, eine 
wfifirige Natriumhydroxid^Losung oder eine waBrige Kaliumhydroxid-LOsung in einer Menge zugesetzt wer- 
den, die nicht fiber dem Aquivalent fur die Neutralisierung der Saurevorstufe liegt, in Schritt (I) oder (II) 
zugesetzt werden. 

Wenn die Reaktion vonstatten geht, wird an der OberflSche der alkalischen Pulver z. B. der Builder und 
Ol-absorbierenden Trager ein koaguliertes (geliertes) Produkt, das ein nichtionisches Tensid trSgt, gebfldet; das 
gebildete koagulierte (gelierte) Produkt dient nicht nur dazu, als Bindemittel im GranulierungsprozeB in Schritt 
(II) zu wirken, sondem auch zur Verbessenmg der Tragerkraft der Pulveroberflache fur das nichtionisdie 
Tensid, um wahrscheinlich dadurch eine Exsudnation zu verliindcm. Obgleich die Temperatur des Granulic- 
nmgsproduktes bei Beendigung des Schiittes (II) nicht besonders Umitiert ist, so ist eine Temperatur, die nicht 
weniger als ICC, bevorzugter nicht weniger als aO'C fiber dem in A) oder B) angegebenen Schmelzpunkt liegt, 
bevorzugL Allgemein gilt, je heher die Reaktionstemperatur 1st, desto schneller lauft die Reaktion ab; allerdings 
ist es wflnschenswert, eine fur mdustrielle Zwecke geeignete Temperatur auszuwShlea Wenn die Temperatur 
um lO'C fiber dem angegebenen Schmelzpunkt liegt, bilden sich die koagulierten (getierten) Produkte effizien- 
ter, was in hohem MaBe vorteilhaft ist 

Im GranulierungsprozeB von Schritt (11), der obcn beschrieben ist, wird in bestinunten Fallen die Temperatur 
im Rflhrmischer auf eine gegebene Temperatur eingestellt In einem solchen Fall wird ein Ruhrmischer, der 
Funktionen zur leichten Temperaturregelung hat, bevorzugt Bevorzugt wird beispielsweise ein Rflhrmischer, 
der mit einer Ummantelung ausgestattet ist, die geeignet ist, warmes Wasser hindurchflieBen zu lassen und so die 
Temperatur im Inneren der Ummantelung so einzustellen, daB sie fiber dem Schmelzpunkt des nichtionischen 
Tensids und der Saurevorstufe des anionischen Tensids, das zu einer Lamellenorientierung fahig ist, liegt, da m 
diesem Fall die Temperatur des Ruhrmischers leicht gcsteucrt werden kann. Um das granulierte Produkt bei 
Beendigung von Schritt (II). der oben beschrieben wurde, mit einer gewfinschten Temperatur herzustellen, wird 
die Temperatur der Ummantelung in geeigneter Weise gesteuert 

Unter dem Gesichtspunkt einer hochwirksamen Bildung der koagulierten (gelienen) Prodiikte, die wie oben 
erwShnt als Bindemittel wahrend eines Taumelns und Granulierens des ROhrmischers verwendet werden, wird 
unter den Mischem ein Rfihrmischer bevorzugt, der eine Ruhrwerkswelle entlang einer Mitteliinie des Rflfanni- 
schers und Ruiirblatter an der Ruhrwerkswelle angeordnet enthalL Beispiele Kir Rfibrmischer derartiger. Kon- 
struktionen umfassen Vorrichtungen wie z. B, Henschel-Mischer (hergestellt von Mitsui Miike Machinery Co, 
Ltd.), Hochgeschwindigkeits-Mischer (Fukae Powtec Corp.) und ein Vertikal-Granulator (hergestellt von 
Powrex Corp.). Besondere Bevorzugung zur Vermischung der Komponenten erfShrt ein Mischer, der eine 
ROhrwerkswelle entlang der Mitteliinie eines horizontalen, zyimdrischen Mischbehilters imd an der Rflhrwerks- 
welle angeordnete Ruhrblatter enthalt, z. B. ein Lddige-Mischer (hergestellt von Matsuzaka Giken Co, Ltd.)xind 
ein PLOUGH SHARE-Mischer (hergesteUt von PACIHC MACHINERY & ENGINEERING Co, LTD.). Fur 
den Fall, daB der Ruhrmischer mit Ruhrblattem ausgestattet ist, ist die Froude-Zahl, die rniten deHniert wn-d, 
vorzugsweise 1 bis 4, bevorzugter 1,2 bis 3,0, basierend auf der Rotation der Ruhrblatter des Rfihnnischers. 
Wenn die Froude-2:ahl 4 Cberschreitet, wird die Ruhrkraft zu stark, wodurch leicht granulierte Produkte mit 
einer. breiten KomgraBenverteilung produziert werden. Wenn die Froude-Zahl weniger als 1 ist, wird die 
Mischwirkung schlecht, wodurch leicht granulierte Produkte mit einer breiten KomgrSBenvcrteilung hergestellt 
werden. 

Die Froude-Zahl ist hier wie foigt definiert: 
Fr-V2/(RXB) 

worm Fr fur eine Froude-Zahl steht, V ffir eine Umf angsgeschwindigkeit im Bereich der Spitze eines Rflhrblattes 
(m/s) steht, R fur den RotationsracUus (m) eines Rfihrblattessteht und g ffir die Erdbeschleunigung (m/s^ steht 

Obgleich die Granulierungszeit in Schritt (II) fur emen GranulierungsprozeB nach einem Chargenverfahren 
Oder die durchschnittliche Verweilzeit zum Granulieren in einem kontinuierlichen ProzeB zum Erzielen eines 
gewfinschten granulierten Produktes nicht besonders limitiert ist, betragt die Granulierungszeit oder die durch- 
schnittliche Verweilzeit vorzugsweise 2 bis 20 min, bevorzugter 3 bis 10 min. Unter dem Gesichtspunkt der 
Beschleunigung der Neutralisationsreaktion betrSgt die Granulierungszeit oder die durchschnittliche Verweil- 
zeit vorzugsweise nicht weiuger als 2 min; unter dem Gesichtspunkt der Produktivitat betragt die Granulie- 
rungszeit Oder die durchschnittliche Verweilzeit vorzugsweise nicht mehr als 20 min. 
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SCHRItT DER HERSTELLUNG EINES OBERFIACHENOBERZUGS 

Zum Zwecke eines Oberziehens der Oberflache des granulierten Produktes, das nach dem Granulienmppro- 
zeB in Schritt (11) erhalten wurde, kann das erfindungsgemaBe Verfahren auBerdem einen Schritt des Oberzie- 
hens der Oberflache umfassen. bei dem ein feines Pulver als Oberflachenuberzug (Obernichenbeschjohtmg) 5 
zusesetzt wird. Durch Oberziehen der Obernache des granulierten Produktes werdieo Fluiditat und Nidit-Zu- 
sammenbacken des granulierten Produktes verbessert, was in hohem MaBe vorteahaft ist Der Oberflachen- 
Cberzue erfolet nach dem GranulierungspfozeB, denn bei einem Zusatz zu Beginn oder mitten im GranuLe- 
mngsprozeB wird der OberflaciienQberzug in den inneren Teil des granulierten Produktes eingearbeitet, wo- 
durch die Verbesserungen bei der Ruiditat und beim Nicht-Zusammenbacken des granulierten Produktes lo 
unzureichend werden. In diesem Zusammenhang bezeichnet "nach dem GranulierungsprozeB" einen Punkt. wo 
cin granuliertes Produkt mit einer gewunschten durchschmttUchen PartikelgrSBe im Bereich von 250 bis 
1000 um bei der Granulierung hergestellt wird. Das feine Pulver hat vorzugsweise eine durchschmttlidie 
primare PartikelgroBe von nicht mehr als 10 (im. Dies bedeutet, daB irgendein feines Pulver verwendet werden 
kann, so lange es zu der Zeit, zu der das feine Pulver die Oberflache des granulierten Produktes ubetzieht, eme is 
durchschnittliche PartikelgroBe von nicht mehr als 10 \im aufweist, eingeschlossen der Fall, wo em Agglomerat 
aus febem Pulver, das eine durchschnittUche PartikelgrSfle von 20 bis 30 \ira hat, zerkleinert wird, und dann das 
granulierte Produkt wahrend des Schrittes des Oberziehens der Oberflache damit beschichtet wird. Wenn die 
durchschnittliche PartikelgroBe 10 ]im Eberschreitet wird der prozentuale Anteil einer Beschichtung der Ober- 
flache des granulierten Produktes emiedrigt, wodurch es unmoglich wird, das gewtinschte nichtionische Wasch- 20 
(Reinigungs-)mittel-Granulatzu erhalten. 

Die durchschnittliche PartikelgroBe des oben erwahnten feinen Pulvers kann nach emem Verfahren. das eme 
Lichtstreuung ausnutzt, z. B. mit einem "PARTICLE ANALYSER" (hergesteUt von Horiba, Ltd.) oder durch eme 
mikroskopischeBetrachtunggemessenwerdea ....... .1. ^.r . 1 . 

Bevorzugte Beispiele fQr die Oberflicheniiberziige urafassen Alununiumsilicate wegen ihrer Wirkung als 25 
Calciumionen-einfangendes Agens beim Waschen, wobei Aluminosilicate mit einer durchschnittlichen ptimaren 
PartikelgrSBe von nicht mehr als 10 um besonders bevorzugt sind. Die Aluminosilicate k5nnen loistallin oder 
amorph sein. AuBer den Aluminosilicaten werden anorganische Pulver wie z. B. Calciumsilicate, Siliciumdioxid, 
Bentonit, Talk, Ton. amorphe Siliciumdioxid-Derivate, Silioat-Verbindungen wie kristalline Silicat-Verbindun- 
gen, die jeweils eme durchschnittliche primare PartikelgroBe von nicht mehr als 10 jim haben, ebenfalb bevor- 30 
zugt Beispiele fiir die Aluminosilicate sind als Materialien fur anorganische Builder und den porSsen, Ol-absor- 
bierenden Triger bereits aufgefiihrt worden. Es k5nnen auch Metallseifen, die eine durchschnittliche primare 
PartikelgroBe von nicht mehr als 10 um haben, in ahnlicher Weise angesetzt werden. 

Von den oben genannten Materialien sind ein oder mehrere Materialien, ausgewShlt aus der aus kristallinen 
Oder amorphen Aluminosilicaten, Calciumsilicaten und kristallmen Silicat-Verbmdungen, die eine lonenaustau- 35 
scherkapazitat von nicht weniger als 100 CaCOa mg/g haben, bestehenden Gruppe bevorzugt. wobei kristalline 
oder amorphe Aluminosilicate und Calciumsilicate eine besondere Bevorzugung erfahren. 

Die Menge des feinen Pulvers, die verwendet wird, betrSgt vorzugsweise 0,5 bis 20 Gew.-Tcile, bevorzugter 1 
bis 15 Gew.-Teile, insbesondere 2 bis 10 Gew.-Teile, bezogen auf 100 Gew.-Teile des granulierten Produktes. 
Wenn die Menge des feinen Pulvers 20 Gew.-Teile Obersteigt, wird die Fluiditat schlecht und es wird leicht ein 40 
pulvriger Staub erzeugt, was unerwlinschterweise zu Unannehmlichkeiten fi5r den Verbraucher fOhrt Wenn die 
Menge andererseits weniger als 03 Gew.-TeUe betragt, wird die Herstellung eines-Puivers mit guter Fluiditat 

^'^Die^Vorrichtungen, die beim Schritt des Oberziehens der Oberfliche verwendet werden, sind nicht besonders 
limitiert, es kdnnen irgendwelche bekannten Mischer verwendet werden, wobei die in den Schritten (I) und (11) 45 
oben beispielhaf t erwahnten Mischer bevorzugt werdea Insbesondere die m Schritt (II) angegebenen Mischer 
werden geeigneterweiseeingesetzt. . .. ~ u ■ n\ 

Das nichtionische Wasch-{Reinigungs-)mittel-Granulat der vorhegenden Ernndung wird durch die Scnntte(i; 
und (II), vorzugsweise durch die Schritte (I) und (II) und einen Schritt des Oberziehens der Oberflachen 
(Oberflachenbeschichtung) hergesteUt Schritt (II) und der Schritt des Oberziehens der Oberflache konnen so 
beispielsweise in einem ChargenprozeB durchgefuhrt werden, wobei die in der Beschreibung vonSchritt (11) 
angegebenen Vorrichtungen verwendet werden. Fiir den Fall, daB Schritt (II) und der Schritt des Oberziehens 
der Oberflachen in einem kontinuierlichen ProzeB durchgefflhrt werden, kSnnen Vorrichtungen verwendet 
werden. die einen derartigen Aufbau haben, daB Zufuhr der Ausgangsmaterialien und Entnahme des granulier- 
ten Produktes kontinuierBch durchgefuhrt werden. 55 

Wenn (£e vorliegende Erfindung als Chargenverf ahren durchgefuhrt wird, kdnnen die Schritte (I) und (A) oder 
Schritte (I), (II) und der Schritt des Oberziehens der Oberflachen in derselben Vorrichtung durdigef uhrt werden, 
wobei ein Ruhrmischer wie in Schritt (II) verwendet wird, benutzt wird. In Schritt (I) erfolgt eine partielle 
Granulierung; und nach Beendigung von Schritt (I) wird das Gemisch welter gemischl und geruhrt, wodurch die 
GranuBerung weiter fortschreitet Wenn die Schritte (I), (II) und der Schritt eines Oberziehens der Oberflachen BO 
in derselben Vorrichtung durchgefiihrt werden, werden besonders solche Vorrichtungen bevoizugt, die einen 
Riihrmischbehaiter aufweisen, der eine horizontale Riihrwerkswelle entlang der Mitfellinie des horizontalen 
zylindrischen Mischbehalters enthalt 

Wenn die vorliegende Erfindung als kontinuierliches Verfahren durchgefuhrt wird, kfinnen die Schritte (I) und 
(II) in derselben Vorrichtung durchgefuhrt werden, wobei ein Riihrmischer wie er in Schritt (II) eingesetzt wird, 65 
verwendet wird. Die Schritte (I) und (II) oder Schritt (II) und der Schritt des Oberziehens der Oberflachen, oder 
die Schritte (I), (II) und der Schritt des Oberziehens der Oberflichen kSnnen kontinuierlich in derselben 
Vorrichtung durchgefiihrt werden, wenn ein MischbehSlter verwendet wird, der eine unterteilte Stniktur (z. B. 
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durch Bereitstelluug von Trennplatten) aufweist, der senkrecht zu der Wand endang der Richtoig der ROlur- 
werkswelle angeordnete Unterteilungen aufweist. wobei der Mischbehaiter einen RDhrnusohbehaiter umfaBt. 
der eine horizontale R{ihrwerkswelle entlang der Mittellinie des horizontalen, Tylindnscben Mischbehaiters 

^'^^Sdem betragt die Menge jedes der oben-genaraten WASch-<ReinigTO 

in den Mischer gefuhrt werden. unabhangig davon, ob ein ChargenprozeB oder ein kontmmerhcher ProzeB 
durchgefOhrt werden. in jeder Stufe voraugsweise nicht mehr als 70 VoL-Vo^ bevorzugter 15 bis 40 vol.-W des 
gesamten Volumens. Wenn die Menge 70 VoL-% Cbersteigt, wird die Mischungseffizienz fur die Wasch-{Reim- 
gungs-)mittel-AusgangsmateriaIien in dem Mischer leicht in unvorteilhafterWeise vera . j 

Darfiber kCnnen in den Schritten (I) und (II) der vorliegenden Erfmdung oder aber nach dem Schntt des 
Oberziehens der Oberflachen die folgenden Zusatzstoffe zugegeben werden: 

(l)Bleichmittel 

Beispiele hierftir umfassen Natriumpercarbonat, Natriuraperborat. Natriumsulfat-Wasserstoffperoxid-Addi- 
tionsverbindungen und dgL 

(2) Enzyme 

Die Enzyme sind nicht besonders limitiert, und es konnen irgendwelche bekannten Enzyme, die im allgemei- 
nen fOr Wasch-(Reinigungs-)mitteI verwendet werden, eingesetzt werden. Bcvorzugt sind Protease, CeUulase, 
Amylase und Lipase. 

(3)Tensidpulver 

Beispiele dafttf umfassen pulvrige anionische Tenside wie z.B. Alkylbenzolsulfonate, AlkyI- oder Alkenylet- 
hersulfate, Alkyl- oder Alkenylsufate, a-OIefinsulfonate. a-sulfonierte Fettsauresalze, o-sulfonierte Fettsaure- 
ester Alkyl- oder Alkenylethercarboxylate und Seifen; pulvrige ampholytische Tenside wie z. B. ampholytische 
Tenside des Carbobetain-1>ps und des sulfonierten Betain-Typs! pulvrige kationisohe Tenside we z. B. di-lang- 
kettige quatem^ Ammoniumsalze. 

(4) ANDERE ZUSATZSTOFFE 

Beispiel fiir weitere Zusatzstoffe umfassen Blauungsmittel, Mine! zur Verhinderung eines Zusammenbackens, 
( Antioxidanzien, fluoreszierende Farbstoffe, photoaktivierte Bleichmittel, Duftstoffe und Mittel zur Verhinde- 
rung einer eraeuten Verschmutzung, wobei kanes dieser Zusatzstoffe einer besonderen BeschrSnkung unter- 
liegt; es konnen auch irgendwelche Zusatzstoffe verwendet werden, die im allgemeinen fOr Wasch-{Reinigungs- 
)mittel verwendet werden. 

Bei Anwendung des erfindungsgemaBen Granulierungsverfahrens ist das resuluerende Wascn-(Remigungs- 
> )mittel-Granulat dadurch vorteilhaft, dafl es hinsichdich der Zusammensetzung kaum einer Beschrankung 
unterliegt, da das Verbiltnis der Pulverausgangsmaterialien und des nichtionischen Tensids, die die Ausgangs- 
materialien des Wasch-<Reinigungs-)mittels bilden, wiUkfirlich gewShlt werden kSnnen, ohne daB die folgenden 
Beschrankungen hinsichtlich der Zusammensetzung bestehen: (1) eine Beschrankung in der Zusammenseteung 
bei dem GranulierungsprozeB, indem eine Hydratisiening vonwaschaktiven Salzen ausgenfltzt wird, und (2) eine 
5 Beschrankung in der Zusammensetzung, um die Sicherheit im Verfestigungs- und Zerkleinerungsveriahren 
sicherzustellen. . . ~. -j , 

AuBerdem kOnnen Wasch-<Reinigungs-)mittel-Granulatzusammensetzungen. die amonisches Tensid als 
Haupttensidkomponente enthalten und *e nach Verfahren hergestellt werden, (Me m den japanischen Offenle- 
gungsschriften Nr. 60-72999, 60-96698. 61-69897, 61-76597. 61-272300, 1-311200, 2-29500. 3-33199, 3-115400, 
0 3-146599, 4-81500 und 5-«6400 sowie in den ja:panischen ungeprflften Veroffentlichungen Nr. 6-502212 und 
6-506720 offenbart sind, in einem geeigneten Verhaltnb der Zusammensetzung zugemischt werdea 

Das in der vorliegenden Erfindung erhaltene nichtionische Wasch-(Reinjgungs-)ndttel-GranuIat hat vorzugs- 
weise die folgenden Eigcnschaften: 
(1) eine Schuttdichte von 0,6 bis U g/ml,vorzugsweise 0,7 bis 1,0 g/ml; 
s (2) eine durchschnittliche PartikelgroBe, gemessen nach einem unten besohriebenen Verfahren, von 250 bis 
800 lun, vorzugsweise 300 bis 600 um; 

(3) eine Fluiditat, ausgedruckt als FlieBzeit. welche einen T^itraum darstellt, der zum Heruntertropfen von 
100 ml Pulver aus einem Trichter, wie er bei der Messung der Schflttichte gemaB JIS K 3362 verwendet wird, 
erforderlich ist von nicht mehr als 10 s, vorzugsweise nicht mehr als 8 s; 

(4) Eigcnschaften eines Zusammenbackens, beurteilt durch die Siebpermeabilitat, die nach einem linten 
eriauterten Verfahren bestimrat wird. von nicht weniger als 90%, vorzugsweise nicht weniger als 95%; 

(5) eine Exsudation, bestimmt durch eine grobe Untersuchung, gemessen nach dem in den Beispielen miten 
angegebenen Verfahren, von zwei Graden oder besser, vorzugsweise von einem Grad. 

Unter dem GesLchtspunkt der LSsIichkeit des erhaltenen Wasch-(Reinigungs-)mitteI-Granulats ist die SchQtt- 
a dichte vorzugsweise nicht mehr als 1,2 g/mL Untcr dem Gesichtspunkt der Loslichkeit des Wa5ch-{Reinigungs- 
)mittel-Granulats ist die durchschnittliche PartikelgrSBe vorzugsweise nicht mehr als 800 \aa, und unter dem 
Gesichtspunkt einer VerhmdCrung der Erzeugung von PulversUub vorzugsweise nicht weniger als 250 jun. 
Unter dem Gesichtspunkt einer leichten Handhabung des resultierenden Wasch-(Reinigung5-)mittel-GrBniilats 
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betragt die Fluiditat, ausgedrCckt als FlieBzeit, vorzugsweise nicht mehr als 1 0 s. Unter dem Gesichtspunkt einer 
Verhinderung des Zusammenbackens bei der Lagerung ist das Zusammenbacken, bewertet durch die Siebper- 
meabilitat, vorzugsweise nicht weniger als 90%. Die Exsudation betragt urter dem Gesichtspunkt eber Verhin- 
derung des Haftens des nichtionisches Tensid-enthaltenden Granulats an F5rdereinrichtungen vorzugsweise 
zwei Grad oder besser bestimmt durch die GroB-Untersuchtmg. s 

Bei Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens zur Herstelluhg eines nichtioiiischen Wasch-(Reini- 
gungs-)mittel-Graxiulats unterliegt das nichtionische Wasch-{Reinigungs-)mittel-Granulat nur geringen Restrik- 
tionen hinsichtlich der Zusammensetzung, wobei keine Restriktion hinsichtlich bestimmter verwendeter Mate- 
rialien besteht; hat das Produkt eine hohe Schiittdichte, weiter eihen hoheren GehaJt an nichtionischem Tensid, 
hervorragende Pulverfluiditat zeigt kein Zusammenbacken und ist frei von Exsudation lo 

BEISPIELE 

Die vorliegende Erfindung wird nun anhand der folgenden Beispiele und Verglelchsbeispiele detaillierter 
erlautert, ohne dadurch den Schutzumfang der vorliegenden Erfindung zu beschrtnkea 15 

In den folgenden Beispielen und Vergleichsbeispielen werden die folgenden Komponenten verwendet: 
"DENSE ASH, ZEOLITE ■iA", hergestellt von Tosoh Corporation; 

TULVERIZED LIGHT ASH" (Pulversisierte leichte Asche) erhalten durch Pulverisieren von "LIGHT ASH" 
(leichte Asche, hergestellt von Tosoh Corporation) unter Verwendung eines Atomisators (hergestent von Fuji 
PaudalCo,Ltd.): 20 
amorphe Aluminosilicatc, hergestellt von Kao Corporation. 

Die pH-Werte der Builder, des porosen, Ol-absorbierenden Tragerstoffs, die in den folgenden Beispielen und 
Vergleichsbeispielen verwendet wurden, waren, wcnn sie als waSrige Losung oder dispergierte Losung vorla- 
gen, bei einer Konzentration von 1 g/I und bei 20° C wie f olgt: 

DENSE ASH ' 
LIGHT ASH 

PULVERIZED LIGHT ASH 
ZEOLITE 4A 
Amorphes AluminosiUcat 
Natriunsulfat 

BEISPIELl 

25 Gew.-Teile eines nichtionischen Tensids und 10 Gew.-Teile einer Fettsaure, die in Tabclic 1 angegeben sind, 35 
wurden vermischt, wahrend das Gemisch unter Herstellung einer gemischten L5sung auf eine Temperatur von 
70° C erwarmt wurde. Als nachstes wurden 35 Gew.-Teile DENSE ASH, 10 Gew.-Teile ZEOUTE 4A und 
20 Gew.-Teile amorphes Alummosilicat in einen Lddige-Mischer (hergesteDt von Matsuzaka Giken Co, Ltd.; 
KlapazitSt: 20 1; ausgestattet mit einer Ummantelung) gegeben; dann wurde das R&hren mit dem Mischer, der 
eine Hauptachse (150 Upm) und einen Zerhacker (4 000 Upm) hatte, begonnen. AuBerdem wurde auf 75°C 40 
erwarmtes Wasser mit einer Durchfluflgeschwindigkeit von 10 1/rain in die Ummantelung geleitet Dem obigen 
Gemisch wurde die gemischte L5sung unter RChren fiber einen Zeitraum von 4 min zriigesetzt, und nachdem das 
gesamte Gemisch 6 min geriihrt worden war, wurde das resulderende nichtionische Wasch-^Reinigmigs-)mitteI- 
Granulat entnommen. Die gesamte zugefiihrte Menge betrug 4 kg. Die Schflttdichte, die durchschnittliche 
PartikelgrSBe, die Fluiditat, die Eigenschaften des Zusammenbackens und der Exsudation des so erhaltenen 45 
nichtionischen Wasch-{Reinigungs-)mittel-Granulats wurden gemessen. Die Resultate sind in Tabelle 3 angege- 
ben. 

Die Schiittdichte wurde hier nach emem Verfahren gemaB JIS K 3362 gemessen. Die durchschnittliche 
PartikelgroBe wurde durch Rfitteto von Standardsieben gemaB JIS Z 8801 gemessen, wobei 5 min lang geruttelt 
wurde und dann der prozentuale Gewichtsanteil in Abbangigkeit von der OffnungsgroBe der Siebe berechnet so 
wurde. Die Fluiditat des Pulvers wurde durch die Zeit, die rum Herabfallen von 100 ml Pulver aus einem 
Trichter, der bei der Messung der Schiittdichte gemiB JIS K 3362 verwendet wurde, erforderlich ist, bewertet 
Das Testverfahren f Or die Eigenschaften des Zusammenbackens war wie folgt: 

VERFAHREN ZUR UNTERSUCHTJNG EINES ZUSAMMENBACKENS ss 

Es wurde eine deckellose Box mit den Abmessungen 10,2 cm lilnge, 6,2 cm Breite und 4 cm Hohe aus 
Filterpapier (TOYO FILTERPAPIER NR 2) hergestellt, indem das Filterpapier an vier Ecken geklammert 
wurde. 50 g Probe wurden in diese Box gegeben, dann wurden eine Acrylharzplatte mit einem Gewicht von 15 g 
und eine Bleiplatte (oder eine Eisenplatte) mit einem Gewicht von 250 g auf die Probe gelegt Die obige Box 60 
wurde in emem Thermostaten bei konstanter Feuchtigkeit unter Bedingimgen einer Temperatur von SO'C und 
einer Feuchtigkeit von 80% gehaltea Das Zusammenbacken nach 7 Tagen wurde durch Berechnung der 
PenDeabiUtat, wie es unten erlautert ist, bewertet 

[PERMEABILTTATl 65 

Eine Probe, die nach der Behandlung in eiaem Tliermostaten — wie oben erwahnt — erhalten worden war, 
wurde vorsicbtig auf ein feuchtes Drahtnetz (oder ein Sieb mit 5 mm ^ 5 mm Maschenweite) gegeben und dann 
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das Gewicht des Pulvers, das durch das rasse Netze ging, gemessen. Die Permeabilitat, bezogen auf die Probe, 
die nach Behandlung in einem Thermostaten erhalten worden war, wurde nach der folgcnden Gleichung 
errechnet! 

Gewicht des Pulvers, das durch. das 

Drahtnetz geht (g) ^ -^qq 

Permeabxlxtat (%).= cewicht der Probe, die nach der 
Behandlung erhalten wurde (g) 

Das Testverfahren fOr die Eigenschaften der Exsudation waren wie folgt: 
Exsudations-Testverfahren 

Die Exsudationsbedingungen wurden durch die grobc Untersuchtung einer geraischten Wsung aus einem 
nichtionischen Tensids und einer Fettsaure am Bodenbereich der Box, die nach dem Test auf Zusammenbacken 
erhalten worden war, beurteilt; wobei die Prufung an einer Seite durchgefuhrt wurde, mit der das Puhrer mcht in 
Kontakt gekoramen war. Die Beurteilung der Exsudations-Eigenschaften wurde an emem Bereich ernes ange- 
feuchteten Teils durchgefuhrt, wobei der Bodenbereich der Box in 1 bis 5 Grade emgeteilt war. Jeder Grad 
wurde wie folgt festgelegt: 

Grad 1: Nicht angefeuchtet 
Grad 2: Etwa 1/4 des Bereiches ist angefeuchtet 
Grad 3: Etwa 1/2 der FlSche ist angefeuchtet 
Grad 4: Etwa 3/4 des Bereiche&ist angefeuchtet 
Grad 5: Der gesamte Bereich ist angefeuchtet 

BEISPIEL2 

Die Ausgangsinaterialien, die in TabeUe 1 aufgelistet sind, wurden in der gleiChen Weise wie in Beispiel 1 
beschrieben einer GranuUerungsbehandlung unterworfen, wobei mchhorasches Wasch-(Reimgungs^mittel- 
Granulat erhalten wurde. Danach wurden 8Gew.-Tei!e ZEOLTTE 4A. das zum flberziehen der Oberflachen 
verwendet wurde, in einen L6^e-Mischer, der das nichtionische Wasch-{Reinigimgs-)mittel-Granulat cnthielt, 
gefullt das erhaltene Gemisch wurde 1,5 min lang gerfihrt, anschUeBend wurde das resultierende Qbeizogene 
nichtionische Wasch-<Reinigungs-)imttel-Granulat entnommea Das nichtionische Wasch-{Reuugungs-)mittel- 
Granulat wurde in der gieichen Weise wie in Beispiel 1 bewertet Die Resultate sind in TabeUe 3 aufgefuhrt 



40 Gew -% DENSE ASH, 1 0 Gew.-Teile ZELITE 4A und 20 Gew.-Teile amorphes Aluminosilicat; wobei jede 
. der Komponenten in Tabeile 1 aufgeKstet ist wurden m einen Udige-Mischer 0iergestellt von Matsuzaka, 
Giken Co, Ltd.; Kapazitat: 20 1; ausgestattet mit einer Ummantelung) gefUllt, dann wurde mit dem Rflhren 
begonnea Zu der obigen Mischung wurden 25 Gew.-TeUe nichtionisches Tensid und 5 Gew.-Teile eber Fettsau- 
re, die in Tabeile 1 angegeben sind, wobei diese auf 75''C erhitzt worden waren, gletchzeitig unter ROhren ilber 
einen Zeitraum von 3 min in den Mischer gegeben, ohne daB das nichtionische Tensid und die Fettsaure vorher 
vermischt worden waren. Danach wurde das gesamte Gemisch 6 mm lang gerfihrt Das Rfihren wurde fibngens 
mit einem Mischer durchgef iihrt der eine Hauptachse (150 Upm) und einen Zerhacker (4 OOO Upm) hatte. wobei 
warmes Wasser von 75''C mit einer DurchfluBgeschwindigkeit von 10 1/min in die Ummantelung geleitet wurde. 
AuBerdem wurden 8 Gew.-Teile ZEOLITE 4A. das als OberflSchenfiberzug verwendet wurde, m emenLodige- 
Mischer gegeben, der das mchtionische Wasch-{Reinigungs-)mittel-Granulat enthielt; das erhaltene Genusdi 
wurde 1,5 min lang geriihrt; anschlieBend wurde das resultierende beschichtete mchtionische Wasch-(Remi- 
inings-imittel-GranUlat entnommen. Das aberzogene nichtionische Wasch-(Reinigungs-)mittcl-Granulat, das 
6b^ erhaken worden war, wurde in der-gleichen Weise wie in Beispiel 1 bewertet Die Resultate sind in Tabeile 



25 Gew.-Teile eines nichtionischen Tensids und 10 Gew.-Teile Alkylschwefelsaure, <fie in TabeUe 1 aufgehstet 
sind, wurden unter Erwarmen des Genusches auf eine Temperatur von 30* C vermischt uni so einejenuschtc 
Losung her^usteUen. Als nachstes wurden 40 Gew.-Teile DENSE ASH. 5 Gew.-Teile ZEOUTE 4A und 
20 Gew.-Teile amorphes Alununosilicat in einen Lodige-Mischer (hergestellt von Matsuzaka Giken Co, Ltd, 
Kapazitat- 20 1; mit einer Ummantelung ausgestattet) gegeben, dann wurde in der gieichen Weise wie m Bei^iel 
1 mit Riihren begonnen. In die Ummantelung wurde fibngens Wasser mit einer Temperatur von 40-C bei emer 
FlieBgeschwindigkeit von 10 1/min eingeleitet Zu dem obigen Gemisch wurde die gemischte Losung gegeben. 
wobei 4 min lang gerfihrt wmde. Nachdem die gesamte Mischung 6 mm lang gerfihrt worden ww, wurden 
8 Gew -Telle ZEOLITE 4A als OberflachenQberzug zugefflhrt. dann wurde das erhaltene Gemisch 1,5 mmlang 
geruhrt Danach wurde das resultierende nichtionische Wasch-<Reinigungs-)mittel-Granulat entnommen. Das 
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oben erhaltene nichtionische Wasch-{Reinigungs-)niittel-Granulat wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 
bewertet Die Resultate sind in TabeUe 3 angegebea 

BEISPIELE5BIS9 

Die Ausgangsmaterialien fur jedes der in den Tabellen 1 und 2 aufgelisteten Beispiele wurden m der gleichen 
Weise wie in Beispiel 2 beschrieben emer Granuiierungsbehandlung und einer Beliandlung des fiberziehen der 
Oberflache unterzogen, wobei ein nichtionisclies Wasch-{Reinigungs-)raitte!-Granuiat eriialten wurde. Das in 
jedem Beispiel erhaltene nichtionische Wasch-{Reinigungs-)mittel-GranuIat wurde in der gleichen Weise wie in 
Beispiel t beurteilt Die entsprechenden Zusammensetzungen und Beurteilungsresultate sind in den Tabellen 1 
bis 3 angegebea 

VERGLEICHSBEISPIEL 1 

Die in Tabelle 2 angegebenen Ausgangsmaterialien wurden einer Granuiierungsbehandlung und einer Be- 
handlung zum Oberziehec der OberflSchen ui der gleichen Weise wie m Beispiel 2 beschrieben unterzogen, 
wobei ein nichtionisches Wasch-(Reinigungs-)mittel-Granulat erhalten wurde. Das erhalten nichtionischen 
Wasch-{Remigungs-)mitteI-Granulat wurde in der gleichen Weise wie ui Beispiel 1 beurteilt Die entsprechenden 
Zusammensetzungen und Beurteilungsresultate sind in den Tabellen 2 und 3 angegeben. In die Ummantelung 
wurde ubrigens kaltes Wasser mit einer Temperatur von 10°C und einer FlieBgeschwindigkeit von lOl/min 
eingeieitet Die RQhrzeit nach Zugabe des nichtionischen Tensids betrug 6 min. Aufierdem war die Riihrzeit 
beim Oberziehen der Oberflachen 1, 5 min. 

VERGLEICHSBEISPIEL 2 

Die in Tabelle 2 aufgelisteten pulvrigen Ausgangsmaterialien wurden in emen Nauta-Mischer hergestellt von 
Hosokawa Micron Corp.; Kapazitat: 30 1; ausgestattet mit einer Ummantelung) gegeben, dann wurde mit 
Ruhren (20 Upm) begonnen. Warmes Wasser mit einer Temperatur von 75° C wurde mit einer FlieBgeschwindig- 
keit von lOl/min in die Ummantelung geieitet Zu dem obigen Geraisch wurde unter Rflhren fiber einen 
Zeitraum von 4 min ein nichtionisches Tensid gegeben. Danach wurde das gesamte Gemisch 20 min lang geriUirt 
AuBerdem wurden 8 Gew.-Teile ZEOLITE 4A, das als Oberflacheniiberzug verwendet wurde, m den obigen 
Mischer gegeben, das erhaltene Gemisch wurde 1,5 min lang geriihrt, anschlieflend das resultierende uberzoge- 
ne nichtionische Wasch-(Reinigungs-)mittel-Granulat entnommen. Die gesamte zugefiihrte Menge war 5 kg. 
Das oben erhaltene niciitionische Wasch-(Rebigungs-)mittei-Granulat wurde in der gleichen Weise wie in 
Beispiel 1 beurteilt Die Resultate sind in Tabelle 3 angegeben. 

VERGLEICHSBEISPIEL 3 

- Die in Tabelle 2 aufgelisteten Ausgangsmaterialien wurden in der gleichen Weise wie in Beispiel 2 beschrieben 
einer Granuiierungsbehandlung und einer Behandlung zum Oberziehen der Oberflachen unterzogen, wobei 
nichtionisches Wasch-(Retnigungs-)mittel-Granulat erhalten wurde. Das erhaltene nichtionische Wasch-{Reinl- 
gungs-)mittel-Granulat wurde b der gleichen Weise wie in fieispiel 1 beurteilt Die entsprechenden Zusammen- 
setzungen und die Bewertungsresultate sind in den Tabellen 2 und 3 angegeben. 

VERGLEICHSBEISPIEL 4 

Die in Tabelle 2 aufgelisteten Ausgangsmaterialien wurden einer Granuiierungsbehandlung und einer Be- 
handlung zum iiberziehen der Oberflachen unterzogen wie dies in Beispiel 1 beschrieben ist, wobei ejn nichtioni- 
sches Wasch-(Reinigungs-)niittel-Granulat erhalten wurde. Das erhalten nichtionische Wasch-(Reinigung5-)niit- 
tel-Granulat wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 beurteilt Die entsprechenden Zusammensetzungen 
und Bewertungsresultate sind in den Tabellen 2 und 3 angegeben. 
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TABELLE 1 



Zusainnensetznjng 




Beispiele 


(Gew. -Telle) 




1 


2 


3 


4 


5 


6 




nichtionisches 
Tens id 


Polyosyefchylen- 
dodecylether*! 


25 


25 


25 


25 


25 






wafirige Losung 
sjnss iii.chti.cm~ 
schfiEi Tsnsicis 


Po lyoxy e thy 1 en- 
dod^cyl^ tlx€3r i 

wassejL o ^ 












30 


15 


Fetfcsaiire 


Palinitinsaure 
(diurclischnittl . 
Pajrtikelgrofie : 
20 pm) 


10 


5 


5 












NsLtamJinp&linx t&fc 
















Alkem.suLfon- 
saure 


liaurylsul f on- 
sHure 








10 








Iiineaxe Alkyl- 

IssnzoXsulfon— 

s^ure 


Dodecylbenzol- 
stilfonsauirs 
















Alkali-Builder 


DENSE ASH 
(durclischnittl . 
PartikelgroSe : 
290 pm) 


35- 


40 


40 


40 


30 


30 


35 




PULVERIZED 
LIGHT ASH 
( durchsckxii ttzl . 
Partikelgrefie : 
8 pm) 














35 
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Zusanmensetzung 
(Gew. -Telle) 




Beispiele 


1 


2 


3 


4 


5 


6 


7 


Alkali-Builder 


ZEOLITE 4A 
(durchschnittl . 
PartikelgroSe : 
3 pm) 


10 


10 


10 


5 


10 


10 


10 


Kristallines - 
Silicat 

(durchschnittl . 
PartikelgroSe : 
30 pm) 
















.2U.kalischer^ 
porSser 6l-ab- 
sorbierender 

Tragerstof f 


Amorphes Alu- 
iniiiosilicat*2 
(durchschnittl - 
PartikelgroSe : 
10 pm) 


20 


20 


20 


20 


20 


25 




Neutraler oder 
saurer Builder 


Natriumsulfat 
(durchschnittl . 
Fartikelgrd&ie : 
280 ym) 










10 







-DurchschniCtliche Molzaiil im Ethylenoxid-Addukt = 8; 
Schmelzpunkt: 15 *G; HLB 10,14 



*2 : Zusammensetzung: Na20-Al203 •3Si02 

Kapazitat der Mikroporen = 245 cm^/lOO g, spezif . Ober- 
flache = 64 m2/g; Slabsorptionskapazitat = 180 na/lOO g; 
Wassergehalt nach 1 h Trocknen bei 800 'C = 26,5 %, pri- 
mSre PartikelgrSfie - 0,05 \m.. 
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TABELUE2 



Zusasnisnsetzung 
(Gew. —Telle) 




Beispiele 


Vergrleichsbeispiele 




8 


9 


1 


2 


3 


4 


nichtionisches 
Tens id 


Polyoxyethylen- 
dodecylether*! 


25 


25 


25 


30 


25 


25 


wSfirige Lasxxng 
ta'inp.Q nicihtiatiL- 
sciherx itensids 


Polyo^cyethylen- 

)^3L& s 63r 5 % 














Fettsaure 


PalmltinsSure 

PartikelgrBfie : 
20 ym) 


5 


5 










Seife 


Natr iixxnpalnu. tat 












5 


Alkansulfon- 
saure 


Laiorylsulfon- 
saxxre 














liineare AllQrl- 
benzolsulfon- 
saure 


Dodecylbenzol- 
sulfonsSure 










5 




Alkali-Builder 


DElsrSE ASH 
(durchschiiittl . 
PartikelgrS&e: 
290 pm) 


40 


40 


40 


40 


40 


40 


PULVERIZED 
LIGHT ASH 
< durchschnittl . 
PartikelgrSSe : 

8 ■\XCR.) 
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ZusaiTHEnsetzung 
CGew. -Telle) 




Beispiele 


Verrjl pi rhsbP'i spi p1 e 


8 


9 


1 


2 


3 


.4 


Alkali-Builder 


ZEOLITE 4A 
(durchschnittl . 
PartikelgrSSe : 
3 pm) 


10 


10 


10 


10 


10 


10 


Kristallines 
Silicat 

(durchschnittl . 
Partikelgrofie : 
30 urn) 




10 










Alkalisch.er, 
poroser. Ol-aJs- 
sorbierender 
Tragerstpff 


Amorphes Alu- 
minos i licat *2 
(durchschnittl . 
PartikelgrSSe : 
10 pm) 


20 


20 


20 


20 


20 


20 


Neutraler oder 
saurer Builder 


Natr iumsul fat 
( durchschnit tl - 
Partikelgrofie : 
280 pm) 















Durchschnittliche Molzahl im Ethylenoxid-Addukt = 8; 
Schmelzpunkt: 15 'C; HLB 10,14 



*2 : zusanunensetzung : Na20 • AI2O3 '33102 

Kapazitat der Mikroporen = 245 cm^/lOO 3, spezif . Ober- 
f lache = 64 m2/g; OlabsorptionskapazitSt = 180 ml/lOO g; • 
Wassergehalt- nach 1- h Trocknen bei 800 *C = 26,5 %, pri- 
niare Partikelgr5Se = 0,05. vnn. 
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1 Vergleichsbeispiele | 
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BEISPIELIO 

Eine Aufschllrainung, die einen Wassergehalt von 50 Gew.-% hatte, wurde sprOhgetrocknet, wobei 
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trocknete Partikel mit der folgenden Zusammensetzung erhalten wiirden: 

ZEOLITE 4A 123 Gew.-Teile 

NatriuiHsulfat 5,0 Gew.-TeUe 
Natriurastearat l,OGew.-TeiJ 

Natriumsalz von 0,1 Gew.-TeO 
Carboxymethylcellulosc 

Wasser 1,0 Gew.-TeU 

Die in den Tabellen 4 und 5 angegebenen Ausgangsmaterialien wurden einer Granulierungsbehandlung uad 
einer Behandlung zum Oberziehen der Oberflachen in der gleichen Weise wie in Beispiel 2 besdirieben 
unterzogen, wobei die oben erhaltenen spriihgetrockneten Partikel yerwendet wurden; auf diese Weise wurde 
ein nichtionisches Wasch-{Reinigungs-)niittel-GramiJat erhalten. Das erhalten nichtionischc Wasch-{Rcinigungs- 
)inittel-Granulat wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 bewerteL Die entspreclienden Zusammensctzun- 
gen und Bewertungsresultate sind in den Tabellen 4, 5 und 6 angegeben 



ESne Aufschlammung rait «nem Wassergehalt von 50 Gew.-% wurde sprChgctrocknet, wobei die spriihge- 
trackneten Partikel der folgenden Zusanunensetzung erhalten wurden: 

ZEOLITE 4A 13;9 Gew.-Teile 

Natrinmsulfat 5,0 Gew.-Teile 

Natriumsalz von 0,1 Gew.-Teil 
Carboxymethylcellulose 



30 Die in den Tabellen 4 und 5 aufgelisteten Ausgangsmaterialien wurden einer Granulierungsbehandlung und 
einer Behandlung zum Oberziehen der Oberflachen — wie dies in Beispiel 2.beschrieben ist — unterzogen, wobei 
die oben erhaltenen spriihgetrockneten Partikel verwendet wurden, und wobei nichtionisches Wasch-{Renu- 
gungs-)mittel-Granulat erhalten wurde. Das erhaitene nichtionischc Wasch-(Reinigungs-)mittel-Granulat wurde 
in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 beurteilt 

35 Die entsprechenden ZusammenseUungen und Bewertungsresultate sind in den TabeUen 4, 5 und 6 angegebea 

BEISPIEL 12 

25 Gew.-Teile eines nichtionischen Tensids und 5 Gew.-TeUe emer Fettsaure, die hi Tabelle 4 angegeben smd, 

40 wurden vennischt, wobei das Gemisch auf cine Temperatur von 70»C erwannt wurde, urn so eine gemischte 
L5sung herzustellen. Als nSchstes wurden 30 Gew.-Teile der gemischten LBsung. 40 Gew.-Teile DENSE ASH, 
10 Gew.-Teile ZEOLITE 4A und 20 Gew.-Teile amorphes Alummosilicat kontinuieflich in einen FLEXOMDC 
160 (hergestellt von Powrex Corp.) gefullt und vennischt Dabei war die zugeftthrte Gesamtmenge 250 kg/h und 
die Rotationsgeschwindigkeit der Hauptwelle war 3000 Upm. Die gemischte Losung wurde m das obige 

45 Gemisch m den Mischer gespruht, wobei eine En-Fluid-Duse bei einem Druck von 2 kg/cm^ verwendet wurde. 
Als nachstes wurden die vermischten Wasch-{Reinigungs-)mittel-Ausgangsniaterialien kontinuierlich m efaen 
Lodige-Mischer KM-150D (hergestellt von Matsuzaka Giken Co, Ltd.; mit emer Ummantelung ausgestattet) 
gefuhrt, um erne Granulierung durchzufuhren. Zu dieser Zeit betrug die Rotationsgeschwindigkeit der Haupt- 
welle 105 Upm, die Rotationsgeschwindigkeit des Zerhackers 3440 Upm; in die Ummantelung wurde warmes 

50 Wasser mit einer Temperatur von 75*C und emer FlieBgeschwindigkeit von 10 1/min emgeleitet Die durch- 
schnittliche Verweilzeit betrug Qbrigens 6.1 min. 

Femer wurden 100 Gew.-Teile der oben erhaltenen granulierten Wasch-{Reinignngs-)niitteI- Ausgangsmate- 
rialien und 8 Gew.-Teile ZEOLITE 4A kontinuierlich zugeluhrt und in emem kontimuerlichen Mischer, der 
denselben Aufbau wie der oben erwihnte LBdige-Kfischer hatte fKapazitat 40 1; hergestellt von Kao Corpora- 

55 tion), vermischt, wobei nichtionisches Wasch-{Reinigungs-)mittel-Granulat erhalten wurde. Dabei betrug die 
Rotationsgeschwindigkeit der HauptweHe 130 Upm, die Rotationsgeschwindigkeit des Zerhackers 4000 Upm; in 
die Ummantelung wurde warmes Wasser mit einer Temperatur von 75° C und einer FlieBgeschwindigkeit von ' 
10 1/min geleitet Die duichschnittliche Verweilzeit betrug Obrigens 1,5 min. Das erhaitene nichtioiusche Wasdi- 
(Reinigungs-)mittel-Granulat wurde m der gleichen Weise wie m Beispiel 1 bewertet. Die entsprechenden 

60 Zusammensetzungen und Bewertungsresultate sind in den Tabellen 4, 5 und 6 angegeben. 

BEISPIEL 13 

Wasch-(ReinJgungs-)niittel-MateriaIien, die dieselbe Zusammensetzung wie in Beispiel 12 hattcn, wurden 
65 kontinuierlich in einen L6dige-Mischer KM-150D (hergestelh von Matsuzaka Giken Co, Ltd.; ausgestattet mit 
emer Ummantelung) gefOhrt, um gleichzeidg em Vermischen und Granulieren durchzufOhren. Dabei betrug die 
zugeffihrte Gesamtmenge 250 kgAi, die Rotationsgeschwindigkeit der Hauptwelle war 105 Upm und die Rota- 
tionsgeschwindigkeit des Zerhackers betrug 3440 Upm; Wasser mit emer Temperatur von 75''C wurde mit dner 
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FlieBgeschwindigkeit von 10 l/min in die Ummantelung geleitet Die durchschnitthche VerweJzeit betnjg Obn- 
Bens eOmin. Die gemischte LSsung wurde in dem Mischer zu dem obigen Gemisch gesprCht, wobej erne 
Ein-Fluid-DOse und ein Druck von 2 kg/cm^ venvendet wwden. Der Schritt des UbemeheM des granuLerten 
Produktes wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 12 durchgefiihrt, wobci niclitionisches Wasch-{Reini- 
Eungs-)mittel-Granukt erhalten wurde. Das crhaltene nichtionische WaschKReinigungs-)mitteUGranulat wurde 
b der gleichen Weise wie in Beispiel 1 bewertet Die entsprechenden Zusanunensetzungen und Bewertungsre- 
suhate sind in den Tabellen 4, 5 und 6 angegebea 



Zus ammens e t zumg 
(Gew.-Teile) 


Beisi 


jxele 


10 


11 


12 


13 


Cllt XOZl^SCll6S 

Tens id 


Po ly op^^s thy 1 ©n*" 
dodecylether*-^ 


25 


25 


25 


25 


Fettsaure 


Palmitinsaure 










Alkali -Builder 


DENSE ASH 
{c3urchsc±nittl, Par- 
tdJcelgroISe: 290 \sd} 


20 


20 


40 


40 


ZEOLITE 4A 
(durc±isdhnittl. Par- 
txkelgrafie: 3 ym) 


10 


10 


10 


10 


Alkalischer po- 
roser, olabsor- 
bierender Tra- 
gerstof f 


Amorphes Alumino- 
silicat*2 
(durchschnittl. Par- 
tikslgrSSe: 10 pm) 


20 


20 


20 


20 



Durciischnittliclie MolzaKl im Ethylenoxid-Addukt ■ 
Schmelzpunkt: 15 *C; HLB 10,14 



Zusanimensetzung : Na20-Al203 -35102 ; Kapazitat der 
Mikroporen = 245 can^/ioo g; 
spezifische Oberflache = 64 m^/g; 

Olabsorptionskapazitat = 180 ml/lOO g; Wassergehalt nach 
1 h Trocknen bei 800 *C = 26,5 %; 
primare PartikelgroSe = 0,05 vm 



65 
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TABELLE5 



Zusaramens e t ziang 
(Gew. -Telle) 


Beispiele 


10 


11 


12 


13 


Sprvihge tr ockne t e 
Partikel*3 


ZEOLITE 4A 


12 , 9 


13, 9 






Natriumsulfat: 


5, 0 


5,0 






Natritunstearat 


1/0 








Natriumsalz von 

Cafboxyraeti^yl- 

cellulose 


0,1 


0,1 






Wasser 


1,0 


1,0 






Oberfiaohen- 
uberzug . 


ZEOLITE 4A 
tikelgrdSe 3 pm) 


8 


8 


8 


8 


Uimtiantelungstenperatur CO 


75 


75 


75 


75 



30 

*3: Beispiel 10:" Schxittdichte : 0,45 g/ml; diirchschnittliche 
PartikelgrSfie : 245 pm 

^ Beispiel 11: Scliiittdichte : 0,69 g/ml; durchschnittliche 
PartikelgroSe : 215 lom 



TABELLE6 



45 




Beispiele 






10 


11 


12 


13 


50 


Schiittdichte (g/rol) 


0,75 


0,82 


0,83 


0,82 




Dur Chscbni fc t liche 
TeilchengrSSe (vm) 


395 


380 


425 


415 


55 


Pluiditat (s> 


6,8 


6,7 


6,7 


6,8 


60 


Zusamaienbacken 
(Permeabilitat) (%) 


100 


100 


100 


100 


Exsudations -Eigenschaf ten 


1-2 


1-2 


1-2 


1-2 
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gute Fluiditat, zeigt kein Zusammenbacken und ist frei von Exsudation, Bei DurchfUhning des Granulierens bei 
einer Temperatur von unter ICC wurde dagegen ein Wasch-(Reinigungs-)miltel-Granulat mit schlechter Fluidi- 
tat und Exsudation erhalten (Vergleichsbeispiel 1). Auch die folgenden Wasch-(Reiniguiigs-)mittel-Granulate 
batten schlechte Fluiditat, zeigten Zusammenbacken und Exsudation: Das Wasch-(Reinigungs-)mittel-Granulat. 
das keine Saurevorstufen {Fet^5au^en) eines anionischen Tensids,4as zu einer. LameUenorientierung fahig ist, 5 
enthielt (Vergleichsbeispiel 2); das Wasch-{Remigungs-)mittel-Granulat, das mit einer Saurevorstufe (linearer 
AJkyibenzolsulfonsaure) eines anionischen Tensids, das keine Lamellenorientierung hat, formuliert wurde (Ver- 
gleichsbeispiel 3); und das Wasch-(Reinigungs-)niittei-Granulat, das mit einer Seife anstelle einer Saurevorstufe 
vemiischt war (Vergleichsbeispiel 4). 

Es ist offensichtlich, da6 die beschriebene vorliegende Erfindung in mannigfaltiger Weise verandert werden lo 
kann. Solche Verandenmgen werden nicht als em Verlassen des Geistes und des Umfangs der Erfindung 
angesehen, und alle derartiger Modifikadonen, die einem Fachraann auf diesem Gebiet offensichtlich sind, sollen 
im Schutzumfang der folgenden Anspriiche eingeschlossen sein. 

Patentanspruche is 

1. Verfahren zur Herstellung eines nichtionischen Wasch-(Reinigungs-)mitteI-Granulats, das die folgenden 
Schritte umfaBt: 

(I) Vermischen der folgenden Komponenten (i) bis (iii) 

(i) ein nichtionisches Tensid und/oder eine waBrige Losung eines nichrionischen Tensids; 20 

(ii) eine Saurevorstufe eines anionischen Tensids, das zu einer Lamellenorientierung fahig ist; 

(iii) mindestens ein Alkali-Builder und/oder ein alkalischer» porSser, Ol-absorbierenderTragerstoff, 
um ein Gemisch der Wasdi-(Reinigungs-)mittel-Ausgangsmaterialien zu erhalten, das das nichtioni- 
sche Tensid als Haupttensid-Komponente enthSlt; und 

(II) Erwarmen des in Schritt (I) erhaltenen Gemisches in einem Rflkrroischer bis zu einer Temperatur. 25 
die geeignet ist, die Saurevorstufe des anionischen Tensids zu neutraJisieren, und Granulieren^farend 
der Riihrmischer zur Erhohung der Schuttdichte taumelt, wobei ein nichtionisches Wasch-<Reinigiings- 
)mittel-Granulat mit einer Schiittdichte von 0,6 bis 1,2 g/ml erhalten wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, in dem das nichtionische Tensid ein Polyoxyetfaylenalkylether ist, welcher ein 
Ethylenoxid- Addukt mit einem linearen odcr verrweigten, primaren oder sekimdaren Alkohol der 10 bis 20 30 
Kohlenstoffatome hat, ist, wobei das Addukt Ethylenoxid in einer durchschnittlichen Molzahl von 5 bis 15 
enth^t 

3. Verfahren nach Anspruch 1, in dem die waBrige L5sung des nichtionischen Tensids eine waBrige Losung 
eines Polyoxyethylenalkylethers ist, wobei der Polyoxycthylenalkylether ein Ethylenoxid-Addukt mit einem 
linearen oder verzweigten, primaren oder sekundaren Alkohol, der 10 bis 20 Kohlenstoffatome hat, ist, 35 
wobei das Addukt Ethylenoxki m einer durchschnittlichen Molzahl von 5 bis 15 enthalt; und wobei der 
Wassergehalt der wiBrigen Losung des nichtionischen Tensids nicht mehr als 15 Gew.-% ist 

4. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 3, mdem die Saurevorstufe des. anionischen Tensids, die zu 
einer Lamellenorientierung fahig ist, aus der aus gesftttigten oder ungesattigten Fettsaurcn mit 10 bis 22 
Kohlenstoffatomen. Alkylschwef elsSuren mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomen, a-suifonierten FettsSuren mit 10 40 
bis 22 Kohlenstoffatomen und Polyoxyethylenalkyletherscbwefelsiuren, deren Alkyl-Elemente 10 bis 22 
Kohlenstoffatome haben und deren Ethylenoxid-Elemente eine durchschnittliche Molzahl von 0,2 bis 2,0 
faaben. bestehenden Gruppe ausgewahlt ist. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, in dem die Menge der Saurevorstufe des anionischen 
Tensids, das zu einer Lamellenorientierung geeignet ist, 5 bis 100 Gew.-Teile, bezogen auf 100 Gew.-Teile 45 
der Menge des nichtionischen Tensids und/oder der waflrigen Lasung des nichtionischen Tensids, betragt 

6. Verfahren nach Anspruch 1, in dem der Alkali-Builder aus der aus organischen oder anorganischen 
pulvrigen Buildem, die, wenn sie als waBrige Losung oder dispergierte Losung hergestellt werden, bei 20''C 
und einer Konzentration von 1 g/I jeweils einen pH von nicht weniger als 8 haben, bestehenden Gruppe 
ausgewahlt wird. ®> 

7. Verfahren nach /^pruch 6, in dem der Alkali- Builder aus einer oder mehreren Verbindungen besteht, die 
aus der aus Tripolyphosphaten, Carbonaten. Bicarbonaten, Sulfiten, Silicaten, Icristallinen Aluminosilicaten, 
Citraten, Folyacrylaten, Salzen von Polymeren aus Acrylsaure und Maleinsaure, und Polyglyoxjdaten ausge- 
wahlt (ist) sind und jeweils eine durchsclinitdiche PartikelgroBe von nicht mehr als 500 p.m (hat) haben. 

8. Verfahren nach Anspruch 1, in dem der alkalische, porose, Ol absorbierende Trigerstoff die folgenden 55 
Eigenschaf ten hat: 

(a) wenn er als waBrige L5sung oder dispergierte Losung hergestellt ist, bei 20' C und einer Konzentra- 
tion von 1 g/1 einen pH von nicht weniger als 8; 

(b) eine Kapazitat der Mikroporen, gemessen mit einem Quecksilberporosimeter, von 100. bis 
eOOcmVlOOg; « 

(c) eine spezifische Oberflache gemaB dem BET- Verfahren von 20 bis 700 mVg; und 

(d) eine Olabsorptionskapazitat gemtB JIS K 5101 von nicht weniger als 100 ml/lOO g, 

wobei der alkalische pordse, Ol-absorbierende Tragerstoff eine durchsclinittlidie PartikelgrSBe oder eine 
durchschnittliche primare PartikelgraBe von nicht mehr als 10 |im hat 

9. Verfahren nach Anspruch 8. in dem alkalische, porose, Oi-absorbierende Tragerstoff eine oder mehrere es 
Verbindungen, ausgewahlt aus der aus amorphen Aluminosilicaten und Calciumsilicaten bestehenden 
Gruppe, niit einer durchschnitUichen primaren Partikelgr6Be von nicht mehr als 10 |im ist 

10. Verfahren nach Anspruch 9, in dem der alkalische, porSse, Ol-absorbierende Tragerstoff eui amorphes 
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Aluminosilicat ht, das einen Wassergehalt von 15 bis 30 Gcw.-Vo hat, eire durchschnittliche primSre P^- 
kelgr5Be von nioht mehrmals 0,1 jun und eine durchschnittUche PanikelgroBe von Agglomeraten desselben 
vonnichtmehralsSOjimaufweist . . i a- 

11. Verfahren nach Anspruch 1, in dem Schritt (1) durchgefuhrt wird, indem eine gemischte L5sung, die 
durch Vennischen eihes nichlionischeSTensids und/oderderwaBrigen L6slmg■e^nes^uGhaonlsc^^ 

mit der Saurevorstufe des anionischen Tensids, das zu einer LamelleDorientlerung fahig ist, eriialten wird, 
verwendet wird; und nachfolgend Schritt (II) ausgefuhrt wir4 indem auf eine Temperatur nicht untcr einem 
Schmelzpunkt der erhaltenengemischtenLdsungerhitzt wird. ■ . . 

12. Verfahren nach Anspruch 1, in dem Schritt (I) ausgefuhrt wird, indem das nidhtionische Tensid und/oder 
die waBrige LSsung des nichtionischen Tensids. sowie die Saurevorstufe des anionischen Tensids, das zu 
einer Lamellenorientiening fahig ist, ohne vorheriges Mischen zugesetzt werden; und anscUieBend Schritt 
(II) durch Erhitzen auf eine Temperatur nicht unter dem hochsten Schmelzpunkt der zugesetzten Verbin- 
dungendurchgefflhrtwird. . 

13. Verfahren nach Anspruch 1, in dem auBerdem in irgendeiner Stufe im Schritt (I) mindestens emneutraler 
Oder saurer Builder und sprflhgetrocknete Partikel desselben zugesetzt werden. 

14. Verfahren nach Anspruch 13, in dem dem neutrale oder saure Builder aus der aus organischen oder 
anorganischen Buildem bestehenden Gruppe ausgewahlt ist, wobei diese Builder, wenn sie als waBnge 
LSsung oder dispergierte LSsung hergestellt werden, bei 20° C und einer Konzentration von 1 g/1 einen pH 
vonwenigeralsShaben. . . , 

15. Verfahren nach Anspruch 14, in dem der neutrale oder saure Builder eine oder mehrere Verbmdungen, 
ausgewahlt aus der aus Natriumsulf at atronenslure, Polyacrylsauren, pardell neutralisierten Polyacrylsau- 
ren, Copolymeren aus Aciylsaure und MaleinsSure sowie partiell neutralisierten Copolymeren aus Acrji- 
saure und Maleinsiure bestehenden Gruppe, ist 

16. Verfahren nach Anspruch 13, in dem die sprOhgetrockheten Partikel Partikel sind, die durch Sprfihtrock- 
nen einer wSBrigen Aufsohlammung, die einen oder mehrere organische oder anorganlsdie Builder enthSlt 
erhaltenwifd. . 

17. Verfahren nach Anspruch 16, m dem die sprOhgetrockneten Partikel Partikel sind, die durch Sprflhtrock- 
nung einer Aufschlammung, die eine oder mehrere Verbindungen, ausgewahlt aus der aus Carbonaten, 
kristallinen Aluminosilicaten, Qtraten, Natriumsulfat Sulfiten, Polyacrjdaten, Salzen von Copolymeren aus 
Acrylsaure und Maleinsaure, Polyglyoxylaten, anionischen Tensiden, nichtionischen Tensiden und fluores- 
zierenden Farbstoff en bestehenden Gruppe, enthalt erhalten werden, 

18. Verfahren nach Anspruch 1 oder 13, In dem die Menge der Wasch-(Reinigungs-)mitt8l-Ausgangstaate- 
rialien, die in Schritt (t) verwendet wird, unter den folgenden Zusammensetzungen (a) und (b) ausgewahlt 

(a) insgesamt 10 bis 60 Gew.-Teile der Komponenten: nichtionisches Tensid und/oder wSBrige Losung 
eines nichtionischen Tensids, und Saurevorstufe des anionischen Tensids, das zu einer Lamellenorien- 
tierung fahig ist; 40 bis 90 Gcw;-Teile Alkali-Builder und/oder alkalischer, porOser, Ol-absorbierender 
TrSgerstof f ; und 0 bis 10 Gew.-Teile neutraler oder saurer Builder; 

(b) insgesamt 10 bis 60 Gew.-Teile der folgenden Komponenten: nichtionisches Tensid und/oder waBn- 
ge LSsung des nichtionischen Tensids, und Saurevorstufe des anionischen Tensids, das zu einer Lamel- 
lenorientiening fahig ist J io bis 80 Gew.-Teile Alkali-Builder und/oder alkalischer, pordser, Ol-absor- 
bierender Tragerstoff; 0 bis 10 Gew.-Teile neutraler oder saurer BuiUerf und 10 Ws 80 Gew.-Teile 
sprOhgctrocknetePartikeL ^ 

1 9. Verfahren nach Anspruch 1, 1 1 oder 12, in dem Schritt (II) durchgefiihrt wird, mdem em Rfihrmischer, der 
mit einer Ummantelung ausgestattet ist welche geeignet ist warmes Wasser hindurichflieBen zu lassea 
wobei die Temperatur des warmen Wassers, das durch die Ummantelung flieBt auf eine Temperatur 
cingestellt ist die haher ist als (A) oder (BX die unten definiert sind, verwendet wird: 

(A) ein Sdunelzpunkt der folgenden gemischten LSsung fur den Fall, daB Schritt (I) unter Verwendung 
einer gemischten L5sung, die durch Mischen des nichtionischen Tensids und/oder der waflrigen Losung 
des nichtionischen Tensids mit der Saurevorstufe des anionischen Tensids, das zu einer Lamellenorien- 
tierung fahigist erhalten wird, durcfageffihrt wird; 

(B) ein Schmelzpunkt der folgenden Verbindung, «Ue den hfichstcn Schmelzpunkt unter den folgenden 
Komponenten hat fflr den Fall, daB Schritt (I) durch Zusetzen des nichtionischen Tensids und/oder der 
waBrigen L6sung des nichtionischen Tensii^ sowie der Saurevorstufe des anionischen Tensids, das zu 
einer Lamellenorientiening fahig ist ohne vorheriges Vermischen durchgefiihrt wird. 

20. Verfahren nach /Vnspruch 19, in dem das Granulierungs-Verfahren von Schritt (II) in einem Rflhrmischer 
durchgefiihrt wird, der eine ROhrwerkswelle entlang einer Mittellinie des horizontalen Zylinders und an 
dieser RGhrwerkswelle angeordnete Riihrbiatter uhif afit 

21. Verfahren nach Anspruch 20, in dem das Granulierungs-Verfahren unteir den Bedingungen oner Frou- 
de-Zahl von 1 bis 4, bezogen auf die Rotation der in dem in Schritt (II) verwendeten ROhnnischer angeord- 
netenRQhrblatter.durchgefOhrtvnrd. ■ ■ nt\ u- 

22. Verfahren nach einem der Anspruche 19 bis 21, in dem das Granulierungs-Verfahren in Schntt(II) 2 bis 
20nunlangdurchgefQhrtwird. „ . . . ^ 

23. Verfahren nach Anspruch 1, in dem Schritt (I) und Schritt (II) in demselben Mischer durchgefOhrt 
werden. 

24. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 23, das zusatzlich ein Vermischen des granulierten Produktes, 
das in Schritt (II) erhalten wurde. mit feinem Pulver umfafit um dadurch Oberfiachctk des granulierten 
Produktes mit f einem Pulver zu Qberziehen. 
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25. Verfahren nach Anspruch 24, in dera das feine Pulver eine durchschnittliche primSre PartikelgrSBe von 
nicht mehr als 10 hat, und in dem die verwendete Menge des feincn Pulvers 0,5 bis 20 Gew.-Teile, 
bezogen auf 100 Gew.-Teile des granulierten Produktes, betragt 

26. Verfahren nach Anspruch 25, in dem das feine Pulver aus einer oder mehreren Verbindungen, ausge- 
wahlt aus der aus Jcristallinen oder amorphen Aluminosilicaten und CaJciumsilicaten bestehenden Gruppc, 5 
besteht 

27. Verfahren nach Anspruch 1, in dem das erhaltliche nichtionische Wasch-{Reinigungs-)mittEl-Granulat 
eine durchschnittliche PartikelgroBe von 250 bis 800 jim hat 

28. Verfahren nach Anspruch 1, in dem das erhaltliche nichtionische Wasch-(Reinigungs-)mittel-Granulat 
eine Fluiditat mit einer FlieBzeit Von nicht mehr als 10 Sekunden hat, wobei die FlieBzeit em Zeitraum ist, lo 
der erforderlich ist, um 1 00 ml Pulver aus einem Trichter, der in einer Messung der Schfittdichte gemSB JIS 

K 3362 verwendet wird, herunterrieseln zu lassen. 

29. Verfahren nach Anspruch 1, in dem das erhaltliche nichtionische Wasch-(Reinigungs-)mittei-Granukt 
ein Zusammenbackea mit einer Siebpermeabilit§t von nicht weniger als 90% aufweist 
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